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RESUMO 

 

 

Compostos perfluorados (PFCs) compreendem um grande grupo de compostos 

organofluorados, amplamente utilizados pela indústria. Dentre este grupo destacam-se as  

substâncias per e polifluoroalquiladas (PFAS), que fazem parte de um conjunto de poluentes 

orgânicos persistentes, de interesse global por causa de suas associações com resultados nocivos 

à saúde humana e meio ambiente. A presença destas substâncias em águas potáveis é uma 

questão importante, normalmente estão presentes em níveis de traços, portanto, metodologias 

analíticas adequadas são necessárias para detecção destas. Sendo assim, o presente estudo 

objetivou avaliar a presença de PFAS em 28 amostras de diferentes pontos de coleta no rio 

Conceição situado em Ijuí-RS, mediante a técnica de Cromatografia Líquida de Ultra Eficiência 

acoplada à Espectrometria de Massas de alta resolução com analisador de massa 

quadrupolo/tempo de voo (do inglês, UHPLC-QTOF MS). O preparo de amostra foi realizado 

com a técnica de extração em fase sólida (do inglês, SPE) para limpeza e pré-concentração. 

Para triagem dos compostos o método de identificação fundamentou-se no uso de uma base de 

dados especialmente construídas para os PFAS, desenvolvida através de uma análise 

abrangente de informações disponíveis em publicações científicas de domínio público. A 

aplicação da metodologia proposta permitiu evidenciar a presença, como suspeitos, de 32 PFAS 

em modo de ionização positivo, e 11 PFAS no modo de ionização negativo. 

 

Palavras-chave: água superficial; substâncias per e polifluoroalquiladas (PFAS); base de 

dados; triagem de suspeitos; UHPLC-QTOF MS. 
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ABSTRACT 

 

 

Perfluorinated compounds (PFCs) comprise a large group of organofluorinated compounds, 

widely used by industry. Among this group stand out the per and polyfluoroalkylated substances 

(PFAS) which are part of a set of persistent polluting pollutants, of global interest because of 

their association with negative results to human health and the environment. The presence of 

these substances in drinking water is an important issue, they are usually present at trace levels, 

therefore, adequate analytical methodologies are necessary for their detection. Therefore, the 

present study aimed to evaluate the presence of PFAS in 28 samples at different sampling points 

on the Conceição river located in Ijuí-RS, using the Ultra Efficiency Liquid Chromatography 

technique coupled to high resolution Mass Spectrometry with a quadrupole mass/time of flight 

(UHPLC-QTOF MS). Sample preparation was performed using the solid phase extraction 

(SPE) technique for cleaning and pre-concentration. For sorting the compounds, the 

identification method was based on the use of a database specially constructed for the PFAS 

developed through a comprehensive analysis of information available in scientific publications 

in the public domain. The application of the proposed methodology allowed to evidence the 

presence as suspects of 32 PFAS in positive ionization mode, and 11 PFAS, negative ionization 

mode. 

 

Keywords: surface water; per and polyfluoroalkyl substance (PFAS); database; suspect 

screening; UHPLC-QTOFMS. 
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1 INTRODUÇÃO 

O mundo enfrenta uma crise sistêmica na qualidade da água, onde o acesso a água 

potável têm se tornado um desafio. A escassez da água potável pode ser considerada um 

problema resultante da desigualdade social e da falta de manejo e usos sustentáveis dos recursos 

naturais. A necessidade de acesso à água potável se torna cada vez mais necessário em 

decorrência do crescimento populacional, da crescente urbanização e da industrialização. Tais 

fatos associados a estratégias limitadas de tratamento empregadas nas estações de tratamento 

de águas residuárias (ETAR) para a remoção de determinados poluentes, são fatores que 

contribuem para que diversos compostos químicos permaneçam nos corpos d’água 

(FURTADO, 2020; SOSNOWSKA et al., 2023). 

Dentre estes grupos de poluentes, destacam-se os perfluorados (PFCs do inglês 

perfluorinated compounds), que constituem uma classe de compostos organofluorados, 

largamente usados na indústria, e que têm sido inseridos no meio ambiente há pelo menos 80 

anos, sem que os danos a longo prazo da sua presença nos diferentes compartimentos 

ambientais tenham sido considerados (FURTADO, 2020). Os PFCs são substâncias tóxicas, 

persistentes, bioacumuláveis, que representam grandes ameaças à saúde humana e ao meio 

ambiente. Sendo assim, há séria preocupação sobre a ocorrência destes analitos no meio 

ambiente, pois muitos satisfazem as características definidoras de poluentes orgânicos 

persistentes (POPs) (MIRANDA, 2021; JIA et al., 2022). 

Embora os PFAS sejam constituídos por um grupo enorme de substâncias, dados 

descritos na literatura demonstram que apenas um pequeno número deles foi totalmente testado 

e as suas propriedades analisadas. Ou seja, entre os milhares de PFASs ainda produzidos e 

usados, existem muitos negligenciados que são estruturalmente semelhantes ao ácido 

perfluorooctano sulfônico (PFOS) e ao ácido perfluorooctanóico (PFOA) ou seus precursores 

e são produzidos em grandes proporções. Portanto, a presença destes compostos em águas 

potáveis é uma questão iminente, já que normalmente estão presentes em níveis de traços a ultra 

traços (ng L-1/pg L-1) no ambiente (HUERTA et al., 2022; BINGQI et al., 2023). Estando nessa 

faixa de concentração, será essencial fazer uso de metodologias analíticas adequadas para assim 

viabilizar a detecção dos PFAS em diferentes amostras.  

Nesse contexto, a cromatografia líquida de ultra performance acoplada com 

espectrometria de massa de alta resolução (UHPLC-HRMS, do inglês Ultra High Pressure 

Liquid Chromatography – High Resolution Mass Spectrometry), é relatada como uma técnica 

sensível, eficiente e reprodutível para análise de traços e detecção dos PFAS em amostras 
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ambientais (CHARBONNET et al.,2022; JIA et al., 2022; BINGQI et al., 2023). Analisadores 

de massa híbridos, como quadrupolo-tempo de voo (QTOF MS) fornecem dados em alta 

resolução de massas e permitem a aquisição de dados sob diferentes condições instrumentais 

(CARDOSO et al., 2020; HUERTA et al., 2022).  

Entretanto, o tratamento de dados é uma etapa minuciosa e lenta. É possível inferir na 

busca de um elevado número de analitos, em uma única análise. Além disso, como a existência 

de padrões analíticos de referência para esta classe de compostos são relativamente escassos, 

este tratamento de dados requer conhecimento aprofundado da técnica (CARDOSO et al., 2020; 

CHARBONNET et al., 2022). De acordo com Jia (2022), é crucial promover e melhorar as 

técnicas analíticas existentes para facilitar a detecção de vestígios de PFAS em diversas 

matrizes ambientais. Dessa forma, a utilização de softwares associada a uma base de dados 

contendo uma grande variedade de compostos, permite a busca de compostos, após a aquisição 

de dados por UHPLC-QTOF MS, em que a presença de um número ilimitado de contaminantes 

pode ser investigada sem depender da pré-seleção de analitos ou da obtenção de padrões de 

referência (CARDOSO et al., 2020). Também, análises retrospectivas referentes a outras 

amostras já analisas, são possíveis quando se utiliza esse tipo de técnica como triagem. 

Através desta técnica moderna será possível promover a redução dos custos das análises, 

agilidade e confiabilidade dos resultados, ampliando a aplicabilidade dessa técnica à diferentes 

contextos e diferentes usuários. Sendo também possível direcionar os gestores e pesquisadores, 

bem como o público em geral e as partes interessadas na compra dos padrões analíticos, assim 

como identificar quais pontos de amostragem merecem uma atenção especial em relação a 

eventuais contaminações. Nesta perspectiva, no contexto onde está inserido esse trabalho, 

espera-se que os resultados favoreçam a ampliação do monitoramento sistemático dos recursos 

hídricos com vistas a uma possível incorporação dos PFAS nas listas de monitoramento e/ou 

na legislação vigente. 
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2 OBJETIVOS 

2.1 Objetivo geral 

O estudo consiste em realizar uma análise qualitativa de triagem de suspeitos (suspect 

screening), dos compostos perfluorados (PFCs), promovendo a otimização dos custos de 

análise, através do uso de cromatografia a líquido de ultra eficiência acoplada à espectrometria 

de massa de alta resolução, empregando uma base de dados dos compostos perfluorados. 

 

2.2 Objetivos específicos 

• Elaborar uma base de dados para a triagem de suspeitos  nas amostras em estudo, que 

permitirá a triagem automatizada dos PFCs com foco especial no grupo per e 

polifluoroalquil (PFAS); 

• Determinar a presença qualitativa dos PFAS em 28 amostras de águas superficiais, 

coletadas no rio Conceição, situado em Ijuí - RS utilizando o software Target Analysis; 

• Verificar presença dos PFAS suspeitos avaliando as fragmentações características, 

tempo de retenção dos fragmentos, exatidão de massa e perfil isotópico utilizando o 

software Data Analysis; 

• Avaliar comparativamente os custos de realização de análises de triagem para 

determinar os PFAS mediante o uso do sistema UHPLC-QTOF MS com e sem 

padrões analíticos. 
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3 REFERENCIAL TEÓRICO 

3.1 Compostos perfluorados (PFCs) 

 

Nos últimos anos, houve um aumento de estudos de monitoramento e publicações que 

descrevem a presença de compostos perfluorados no ambiente e em seres humanos. De interesse 

mais recente são os compostos PFAS que apresentam propriedades físico-químicas únicas, 

incluindo alta resistência à degradação abiótica e biótica (MULABAGAL et al., 2018; 

HUERTA et al., 2022; BINGQI et al., 2023). As substâncias perfluoroalquiladas e 

polifluoroalquiladas, incluem muitos grupos e subgrupos de produtos químicos, com diferentes 

grupos funcionais, e seus isômeros (MIRANDA, 2021). Entretanto, são substâncias distintas 

com diferentes propriedades, pesos moleculares, mas com características estruturais comuns 

(BUCK et al. 2011; COUSINS et al., 2020). 

As substâncias perfluoroalquiladas referem-se àquelas para as quais todos hidrogênios 

ligados a átomos de carbono foram substituídos por átomos de flúor (exceto para átomos de 

hidrogênio cuja substituição mudaria as propriedades dos grupos funcionais) (COUSINS et 

al.,2020; MIRANDA, 2021). São moléculas totalmente fluoradas (perfluoro-) alquiladas 

(cadeia de carbono). Sua estrutura química básica é composta de uma cadeia (ou “cauda”) de 

dois ou mais átomos de carbono com um grupo funcional carregado (ou “cabeça”) ligado a uma 

extremidade (BUCK et al. 2011). Os ácidos perfluoroalquilados (PFAAs) são algumas das 

substâncias PFAS menos complexas e atualmente são a classe de PFAS mais comumente 

encontradas no meio ambiente e são divididos em dois subgrupos principais: ácidos 

carboxílicos perfluoroalquilados (PFCAs), um exemplo é ácido perfluorooctanóico (PFOA) e 

os ácidos perfluoroalquilados sulfônicos (PFSAs), um exemplo é o ácido perfluorooctano 

sulfônico (PFOS) (WANG et al., 2017; SOSNOWSKA et al., 2023). 

As substâncias polifluoroalquiladas distinguem-se das substâncias perfluoroalquiladas 

por não serem totalmente fluoradas. São substâncias na qual se referem àquelas para as quais 

os átomos de hidrogênio ligados a pelo menos um (mas não todos) átomos de carbono foram 

substituídos por flúor (COUSINS et al., 2020; MIRANDA, 2021). Dentre as substâncias 

polifluoroalquiladas, os álcoois fluoroteloméricos (FTOHs), ácidos sulfônicos fluortelômeros 

(FTSAs) e os ácidos carboxílicos fluortelômeros (FTCA) são as mais comumente detectadas 

no ambiente (WANG et al., 2017). 

Essa variedade de PFAS é organizada na forma de um fluxograma que inclui duas 

classes principais: polímeros e não polímeros, onde cada pode conter muitas subclasses, grupos 
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e subgrupos, alguns dos quais são mostrados na Figura 1, um resumo simplificado da família 

de substâncias PFAS. 

 

Figura 1- Resumo simplificado da família de substâncias per e polifluoroalquiladas. 

 

Fonte: Adaptado de Interstate Technology and Regulatory Council (ITRC, 2022). 

 

3.1.1. História e produção dos PFAS 

 

Em 1938, Roy J. Plunkett, do Laboratório Jackson da DuPont Company, descobriu o 

politetrafluoretileno (PTFE) um PFAS polimérico, na qual mais tarde foi introduzido sob a 

marca Teflon® da DuPont em 1949 (OLIVEIRA, 2022). A partir de 1950, muitos produtos 

foram fabricados com, ou a partir do, PFAS, devido às propriedades físicas e químicas 

exclusivas dos PFAS (FURTADO, 2020; GLÜGE et al., 2020). Em 1962 a Food and Drug 

Administration (FDA) dos EUA aprovou o produto para uso em utensílios de cozinha, em 1967, 

o mesmo também aprovou o uso do produto em embalagens de alimentos. Anualmente, são 

produzidas toneladas de PFAS, entre 1970 e 2002, a 3M foi a principal fabricante de 

perfluorooctano sulfonil fluorido (POSF), com uma produção global cumulativa total estimada 

de 96.000 toneladas neste período (LINDSTROM et al., 2011) e PFOA, com uma produção 

global estimada variando de 3.600 toneladas a 5.700 toneladas (PREVEDOUROS et al., 2006). 

https://pfas-1.itrcweb.org/2-2-chemistry-terminology-and-acronyms/#figure_2_3


6 
 

Em um inventário sobre os PFAS foram identificadas mais de 4.700 substâncias com 

números de registro do Chemical Abstracts Service (CAS) que poderiam ou podem estar no 

mercado global (OECD, 2018; COUSINS et al., 2020).  Atualmente, após a sua origem, estudos 

estimam que a família PFAS continuam a crescer e incluem milhares de diferentes produtos 

químicos sintéticos, podendo variar de 5.000 a 10.000 substâncias químicas (GLÜGE et al., 

2020; COUSINS et al., 2020; JIA et al., 2022; SOSNOWSKA et al., 2023). 

 

3.1.2. Síntese dos PFAS 

 

Os compostos perfluorados, de modo geral, não se formam espontaneamente na 

natureza, mas sim produzidos artificialmente pelo homem (LINDSTROM et al., 2011; SILVA, 

2017). Os PFAS são compostos sintéticos e podem ser produzidos por meio de dois processos 

diferentes: fluoração eletroquímica (em inglês, Electro-Chemical Fluorination - ECF) e 

fluorotelomerização (do inglês, Fluoro telomerization - FTM), bem como, a partir de reações 

de degradação que envolve os subprodutos destes dois processos (OLIVEIRA, 2022). 

O processo de produção EFC, ocorre por meio de um hidrocarboneto de cadeia linear 

que reage com HF e sofre eletrólise, na qual favorece uma substituição completa dos átomos de 

Hidrogênio (H), pelos átomos de Flúor (F). O resultado final é uma mistura complexa com 

compostos que variam em peso molecular e comprimento da cadeia (compostos lineares e 

ramificados) tratando-se assim, de um processo que não é eficiente nem seletivo (BUCK et al., 

2011; SILVA et al., 2017). O processo ECF foi utilizado pela 3M Company até 2001, a partir 

de 2011, foi anunciou a eliminação voluntária da sua produção. O segundo processo envolve a 

FTM, em que é utilizado o iodeto de pentafluoroalquil para reagir com tetrafluoretileno e então 

produzir uma mistura de iodetos de perfluroalquil com cadeias mais longas. Através deste 

processo, é possível obter apenas compostos com cadeias lineares e com elevado grau de pureza 

(BUCK et al., 2011). O processo de telomerização tem sido utilizado desde a década de 1970 

para a produção de fluorotelômeros (FTOHs) que por sua vez se degradam através de 

mecanismos abióticos e bióticos em PFCAs (SCHWANZ, 2015). 

 

3.1.3. Características e properiedades físico-químicas dos PFAS 

 

As informações disponíveis sobre propriedades físicas e químicas variam muito entre 

os diferentes PFAS. Entretanto, as características destes compostos devem-se principalmente 

às propriedades únicas da ligação carbono e flúor (FERNANDEZ et al., 2016; SOSNOWSKA 
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et al., 2023). O flúor é o elemento mais eletronegativo, pequeno se comparado aos demais 

halogênios e não é muito maior que o hidrogênio. O Flúor com distribuição eletrônica (1s2, 2s2, 

2p5) tem o menor raio atômico e alta carga nuclear com nove prótons. Assim, a remoção de um 

elétron de um átomo de flúor para gerar a espécie F+ é difícil. O átomo de flúor pode, 

prontamente, aceitar um elétron, que preenche o orbital 2p, resultando em uma carga negativa 

estabilizada pelo núcleo eletropositivo. Assim, em contraste com os outros halogênios, o flúor 

caracteriza-se por um único estado de oxidação (-1), podendo formar compostos com outros 

elementos, tanto compartilhando um elétron em ligações covalentes, quanto recebendo um 

elétron para produzir um íon fluoreto (F-) (BOECHATA et al., 2015). Quando ligado ao 

carbono, forma ligações fortes, embora altamente polarizada, a ligação C–F ganha estabilidade 

a partir da atração eletrostática resultante entre os átomos polarizados de C δ+ e F δ–. Essa 

polaridade suprime a doação de pares solitários de flúor (O’HAGAN, 2008). 

Dentre os principais efeitos que a introdução de flúor conferem às moléculas orgânicas 

são atribuídos as seguintes características: i) alta eletronegatividade do flúor, que resulta em 

significantes alterações das características eletrônicas do composto, modificando a reatividade 

dos grupos vizinhos; ii) maior resistência da ligação C-F (485 kJ  mol-1), quando comparada à 

de C-H (413 kJ mol-1), que resulta em aumento da estabilidade química e térmica da molécula; 

iii) como o átomo de flúor possui o raio de van der Waals (1,35Å) não muito maior que o 

hidrogênio (1,20Å), a sua introdução causa pouco impacto estérico, podendo mimetizar o H no 

sítio ativo; iv) a lipofilicidade dos compostos contendo flúor, comparada a análogos não 

fluorados é normalmente aumentada, permitindo a sua passagem através das membranas 

lipídicas; v) elevado potencial de redução do flúor em relação ao eletrodo-padrão de hidrogênio 

(EPH) (F2+2e-→2F-, E0 = 3,6V) (BOECHATA et al.,2015; FERNANDEZ et al., 2016; WANG 

et al., 2017; FURTADO, 2020). 

A maioria dos PFAS são sólidos, geralmente cristalinos ou em forma de pó à temperatura 

ambiente; no entanto, compostos de cadeia mais curta (as formas ácidas de PFCA e PFSA, FTS 

e FTOH com uma cauda de 4 a 6 carbonos) tendem a assumir a forma líquida à temperatura 

ambiente (GOMIS et al., 2015; ITRC, 2022). Outra característica observada, são os pontos de 

fusão e ebulição dos PFAS, pois tendem a aumentar à medida que o comprimento da cadeia 

fluorada aumenta. Por exemplo, o ponto de fusão do ácido perfluorobutanoico (PFBA) é de -

17,5°C, enquanto o ponto de fusão do ácido perfluorotetradecanóico (PFTeDA) é de 130 -

135°C (ITRC, 2022). Neste seguimento, os valores relatados para solubilidade de PFAS 

individuais podem variar dependendo, da forma do analito (ou seja, ácido ou sal), pH, salinidade 

e se o valor é empírico ou obtido por meio de modelagem. Em relação à pressão de vapor pode 

https://pfas-1.itrcweb.org/references/#_ENREF_2
https://pfas-1.itrcweb.org/references/#_ENREF_2
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ser observada em função do aumento do número de átomos de carbono na cadeia principal do 

PFAS. Por exemplo, ácido perfluoropentanóico (PFPeA) com 5 carbonos, dados 

experimentais de pressão de vapor apontam um valor de 3.43 Pa, em comparação o ácido 

perfluorohexanóico (PFHxA) com 6 carbonos a pressão de vapor será de 1.1 Pa 

(SOSNOWSKA et al., 2023). 

 Os PFAs são estáveis, térmica e quimicamente, e resistem à degradação e à oxidação. A 

estabilidade térmica é atribuída principalmente à força da ligação C-F, mas a estabilidade 

relativa também é determinada pelo grupo funcional específico (ITRC, 2022), que normalmente 

são os grupos carboxílicos ou sulfônicos, mas outras formas também são notadas no meio 

ambiente. As temperaturas nas quais os PFAS se decompõem e ocorre a mineralização completa 

variam. Em um estudo realizado por Watanabe, et al. (2018), relatou que a mineralização 

limitada de PFOS, PFOA e PFHxA pode ocorrer em temperaturas próximas a 700 o C. 

Assim como a estabilidade térmica, o conhecimento da estabilidade química de uma 

molécula ajuda a prever sua persistência no ambiente. Na cauda perfluorada dos alquilácidos, 

a força da ligação C-F, a blindagem do carbono pelo flúor e os efeitos indutivos (causados pela 

eletronegatividade do flúor) também levam à estabilidade química (ITRC, 2022). Por exemplo, 

espécies químicas ricas em elétrons, chamadas nucleófilos, seriam normalmente atraídas pela 

carga parcial positiva do carbono. Se esses nucleófilos pudessem se aproximar o suficiente do 

carbono para se ligar, a reação subsequente poderia substituir um flúor pelo nucleófilo e 

potencialmente tornar a molécula vulnerável à degradação. Mas o tamanho relativamente 

grande dos átomos de flúor ao redor do carbono (quando comparado ao hidrogênio) impede que 

isso aconteça. É por isso que processos como a hidrólise, que envolvem a eliminação de um ou 

mais flúor, são ineficazes na degradação das caudas perfluoradas dos PFAAs. Da mesma forma, 

muitos PFAAs são resistentes à degradação por processos oxidativos que dependem da perda 

de elétrons. Os PFAAs também são resistentes a processos redutivos, que envolvem o ganho de 

elétrons. Apesar de ter uma alta afinidade por elétrons, o flúor não possui orbitais vagos 

favoráveis para aceitar elétrons adicionais (PARK et al., 2009). 

 

3.1.3.1. Propriedades do Grupo Funcional 

 

Os grupos funcionais PFAS incluem carboxilatos, sulfonatos, sulfatos, fosfatos, aminas 

e outros. Esses grupos funcionais, incluindo formas dissociadas e não dissociadas, governam 

muitas propriedades de destino e transporte do PFAS no meio ambiente. Por exemplo, o estado 

(ácido aniônico ou não dissociado) de um determinado PFAS pode alterar aspectos como 

https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/67542
https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/67542
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volatilidade e potencial de bioacumulação. Devido às suas baixas constantes de dissociação 

ácida (Ka), os PFAAs são encontrados no ambiente no estado aniônico (carregado 

negativamente), exceto em situações muito raras (por exemplo, pH <3) (ITRC, 2022). 

Grupos funcionais de alguns PFAS iônicos podem se dissociar em ânions ou cátions, 

em solução aquosa sob condições de pH adequadas. O íon associado à porção fluoroalquil do 

PFAS iônico pode ser um ânion carregado negativamente, um cátion carregado positivamente 

ou um zwitterion  (BARZEN-HANSON, 2017). Portanto, os PFAS podem ser divididos em 

quatro classificações com base em grupos funcionais: i) Aniônico – contém um ou mais grupos 

funcionais ácidos, como ácidos carboxílicos, ácidos sulfônicos, sulfatos e fosfatos, e pode 

liberar um íon de hidrogênio, formando assim um ânion (para a dissociação do PFBA); ii) 

Catiônico – contém um ou mais grupos funcionais básicos, como aminas, que podem ganhar 

um íon de hidrogênio e formar um cátion, ou ter uma carga permanente como no caso de um 

grupo de amônio quaternário; iii) Zwitteriônico– contém dois ou mais grupos funcionais, pelo 

menos um dos quais pode formar um ânion e um dos quais pode formar um cátion e iv) Não 

iônico – não se dissocia em íons; por exemplo, álcoois (CHARBONNET et al., 2022). 

 

3.1.4. Fontes  industriais e aplicação dos PFAS 

 

Os PFAS representam uma variedade de produtos químicos antropogênicos fluorados 

desejáveis para uma ampla gama de processos e produtos industriais, devido à alta estabilidade 

química, térmica, hidrofobicidade e lipofilicidade (FUKUSHIMA, 2021; SOSNOWSKA et al., 

2023). Por conta de suas características exclusivas, são compostos extremamente estáveis, que 

conferem repelência a óleo, água, manchas, sujeira e redução do atrito a diversos produtos 

(FURTADO, 2020; GLÜGE et al., 2020). 

Dentre os principais setores da indústria que utilizam os PFAS, é possível destacar as 

áreas de aviação e aeroespacial, médica, automotiva, edificação/construção, mineração, 

eletrônica, fotolitografia/indústria de semicondutores, têxteis, entre outras (BUCK et al., 2011; 

GLÜGE et al., 2020). Suas aplicações incluem produtos, tais como fabricação de 

fluoropolímero (HOKE et al., 2016), espumas de extintores de incêndio (WANG et al., 2017, 

DAUCHY et al., 2019; KIM, et al., 2019; YUKIOKA et al., 2020), formulações de agrotóxicos, 

surfactantes (MIRANDA, 2021), produtos eletrônicos, dispositivos médicos, equipamentos 

móveis, bem como em produtos de consumo (como tapetes, roupas, papéis, utensílios de 

cozinha, embalagens de alimentos, cosméticos), etc. (MORETA; TENA, 2014; LIANG et al., 

2022; OLIVEIRA, 2022). Além das categorias de uso identificadas, também incluem muitas 

https://pfas-1.itrcweb.org/glossary-terms/cation/
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categorias não descritas na literatura científica com frequência, como munições, cordas de 

escalada, cordas de violão, grama artificial (GLÜGE et al., 2020). 

 

3.1.5. Ocorrência dos PFAS em diversas matrizes 

Diante ao fato dos PFAS serem composto persistente no ambiente e bioacumuláveis, a 

sua presença tem sido detectada no ar, em sedimentos, águas superficiais, águas subterrâneas e 

nos mais diversos organismos, assim como nas mais variadas regiões do planeta (D'AMBRO 

et al., 2021; KURWADKAR et al., 2022). Estudos demonstram níveis significativos de PFOS 

no Oceano Pacífico (a cerca de 1000 m de profundidade) e em amostras de sangue e fígado de 

animais que habitam as regiões árticas, como ursos polares, focas, aves e anfíbios têm sido 

afetados por este tipo de poluente (SILVA, 2017). 

Os PFAS encontrados no ar, como PFOA e PFOS, normalmente se enquadram em uma 

faixa de cerca de 1 a 20 pg/m3, as concentrações de PFAS voláteis, como FTOHs, podem estar 

na casa das centenas de pg/m-3 no ar externo. Os PFAS também foram observados em ambientes 

internos atraves de poeira, em residências, escolas e outros (FROMME et al., 2015). A 

deposição depende da quantidade de emissões de PFAS, topografia local, tamanho de 

partículas, padrões climáticos e características de liberação, como altura da chaminé, vazão de 

efluentes e temperatura do efluente (D'AMBRO et al., 2021). 

A ocorrência de PFAS no solo e sedimentos pode resultar de deposição direta (por 

exemplo, AFFF ou descarga industrial), ou indiretamente através da exposição a meios 

impactados (por exemplo, deposição atmosférica, lixiviado de aterro, aplicação de 

biossólidos). Como resultado dessas deposições, o solo e os sedimentos podem atuar como 

fontes secundárias de PFAS via lixiviação para águas subterrâneas e escoamento para águas 

superficiais (SILVA, 2019). A concentração e distribuição de PFAS observadas em solos e 

sedimentos é complexa e pode ser uma função da fonte (direta ou indireta) além das 

considerações específicas do local e química específica de PFAS (por exemplo, comprimento 

da cadeia alquila e grupo funcional). Já os PFOS, PFOA e outros PFAAs de cadeia longa são 

predominantes detectados em solos superficiais e sedimentos (CAI et al., 2022). Neste 

seguimento em um estudo relizado por Dauchy et al. (2019) sobre a distribuição de PFAS na 

superfície do solo, observou PFOS, assim como, os ácido fluorotelomer sulfônico 6:2 (6:2 

FTSA) e 6:2 fluorotelomer sulfonamida alquilbetaína (6:2 FTAB), em concentrações totais de 

PFAS (até 357 μg g-1). 
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3.1.5.1 Ocorrência dos PFAS em águas  

 

Estudos demonstram a presença de PFAS em vários ambientes aquosos, incluindo água 

potável, águas superficiais, água da torneira, água engarrafada (BOONE et al. 2019; 

MIRANDA, 2021; BINGQI et al., 2023); águas subterrâneas (XIA et al., 2015; JIA et al., 

2022;), derretimento de neve e oceanos (ZHAO et al., 2012; FILIPOVIC et al., 2015), águas 

residuais e lixiviados de aterros (DAUCHY et al., 2019; KURWADKAR et al., 2022). 

As concentrações de PFAS de água doce, água-marinha e águas pluviais geralmente 

dependem da proximidade do ponto de liberação e das concentrações da fonte. Além das 

liberações associadas às fontes identificadas, o escoamento de águas pluviais de fontes não 

pontuais pode contribuir com cargas significativas de PFAS para as águas superficiais 

(WILKINSON et al. 2017). Suas concentrações geralmente variaram em picograma (pg) a 

miligrama (mg) por litro em amostras de águas (XIA et al., 2015). 

Em um estudo recente realizado por Bingqi et al. (2023), os resultados mostraram que as 

concentrações de PFASs em águas engarrafadas são menores que em águas da torneira, na qual 

variam em água engarrafada de 6,61 a 9,60 ng L-1, já na água da torneira foram encontrados 

valores próximos a 1.712 ng L-1. As principais substâncias observadas em ambas as águas foram 

PFAS de cadeia ultracurta (C2-C3), representando mais de 50%. Segundo Wilkinson et al. 

(2016), níveis de PFOA e ácido perfluorononanóico (PFNA), foram encontrados no escoamento 

da rua em níveis máximos de 1160 ng L-1, 647 ng L-1, respectivamente. O escoamento causado 

pela chuva pode ter efeito nos níveis de PFAS nos rios receptores. Em áreas de treinamento de 

emergência, envolvendo incêndio/resposta ao incêndio as concentrações de PFOS e PFOA, em 

águas superficiais, foram observadas na faixa de 8970 ng L-1 e 3750 ng L-1, respectivamente 

(ANDERSON et al., 2016). Neste mesmo seguimento, de acordo com Dauchy et al. (2019), as 

concentrações totais de PFAS em águas subterrâneas foram registradas concentrações que 

variaram de 300 a 8300 ng L-1. O fluorotelomer 6:2 FTAB foi encontrado em 6 poços de 

monitoramento, sugerindo que este pode atingir o lençol freático 20 m abaixo da superfície do 

solo. Em outro estudo realizado em áreas remotas como nas Ilhas Faroe e na Suécia foram 

verificados concentrações de PFOS e PFOA na faixa de 100 pg L-1, enquanto as concentrações 

no Ártico canadense foram medidas até um único ng L-1 (FILIPOVIC et al., 2015). De acordo 

com dados publicados por Zhao et al. (2012), referentes a água marinha, a soma das 

concentrações de PFAA no Atlântico, variaram de 0,077 a 0,98 ng L-1, e no mar da Groenlândia 

de 0,045 a 0,28 ng L-1. Ao longo da costa da Antártica a soma de PFAS variou de 0,59 a 15,3 

ng L-1, e ao longo da costa da América do Sul a soma de PFAA variou de <0,21 a 0,54 ng L-1. 
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O ambiente aquático é uma via de transporte importante para esses compostos, uma vez 

que a maior parte dos PFAS são persistentes e apresentam baixa volatilidade como 

característica comum. Quando estes entram em contato com os corpos d’agua, seja por fontes 

diretas (GOBELIUS et al., 2017) ou por meio da degradação de precursores, podem ser 

transportados por longas distâncias (OLIVEIRA, 2022). Muitos pesquisadores identificaram 

que os PFASs podem se acumular em organismos aquáticos, através da água por 

bioconcentração (BABUT et al., 2017), e/ou dieta bioacumulação e ampliar essas concentrações 

através da biomagnificação em diferentes níveis tróficos (MIRANDA et al., 2021). Esses 

compostos podem também se espalhar no ambiente marinho através das correntes oceânicas 

(ZHAO et al., 2012). 

 

3.1.6. Aspectos legais dos PFAS  

 

Com o surgimento de questões relacionadas aos efeitos dos compostos perfluorados, em 

particular do PFOS e PFOA, no ambiente e na saúde dos seres vivos, o que eventualmente levou 

a que, no início do ano 2000, um conjunto de países membros da OCDE (Organização para a 

Cooperação e Desenvolvimento Econômico) começassem a realizar estudos informais a fim de 

apurar as consequências da sua utilização. Mais tarde, ainda no ano de 2002, a US EPA (United 

States Environmental Protection Agency) emitiu uma proposta, na qual inseriu o PFOS como 

substância tóxica a ter em atenção no âmbito da TSCA, (Toxic Substances Control Act), e 

apresentou um conjunto de regras/restrições para o uso de compostos perfluorados 

(SCHWANZ, 2015; SILVA, 2017). Para abordar a preocupação global relacionada aos POPs, 

o Programa das Nações Unidas para o Meio Ambiente (PNUMA) propôs um tratado mundial 

para atuar sob os problemas relacionados a esses compostos. Neste tratado, a Convenção de 

Estocolmo, os países signatários incluindo o Brasil, concordaram em reduzir ou eliminar a 

produção, uso e/ou liberação. Essa lista é atualizada à medida que novos compostos são 

avaliados e classificados de acordo com as características dos POPs (MIRANDA, 2021). 

Neste contexto histórico em 2009, os compostos denominados (PFAS), foram incluídos 

na lista dos POPs, pela Convenção de Estocolmo (FURTADO, 2020; SOSNOWSKA et al., 

2023). Países como a China, Japão, Austrália e Nova Zelândia também estão seguindo estes 

exemplos, identificando o PFOS como compostos em situação de atenção e sobre o qual se 

devem tomar medidas para diminuir as concentrações ambientais destes poluentes (WANG et 

al., 2018; MIRANDA, 2021). 
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Nos Estados Unidos, o governo federal estabelece desde 2009 valores recomendados de 

liberação de 0,4 e 0,2 µg L-1 de PFOA e PFOS, respectivamente. Os governos estaduais dos 

EUA têm regras específicas e variam de acordo com cada estado. Por exemplo, o estado de 

Carolina do Norte é o mais permissivo e abrangente, pois estabelece o consumo seguro de no 

máximo 1,5 µg L-1 de qualquer PFAS. Em New Jersey, o departamento de proteção ambiental, 

define limites mais rígidos que o departamento de saúde, considerando seguro níveis inferiores 

a 0,04 µg L-1 em água potável (USEPA, 2009). 

Na Europa, o EU REACH (acordo de regulamento de produção e o uso de substâncias 

químicas, em questões de segurança ambiental), defende o uso limitado de PFOA e PFOS 

(USEPA, 2009). A União Europeia, diante da importância de instrumentos legais para o 

controle destas substâncias, orienta através de uma diretiva (EU/2020), onde estabelece o valor 

de 0,1 mg L-1 para soma de PFAS, ou o valor de 0,5 mg L-1 para “PFAS Total”. Já o governo 

federal da Alemanha recomenda cuidado quanto a concentrações de 0,1 µg L-1 e define o limite 

máximo em 0,3 µg L-1. 

O Brasil é um país que apresenta diversos desafios a serem superados, apesar de todas as 

leis e instâncias regulatórias criadas ao longo da história, a fiscalização dos potenciais 

poluidores nem sempre satisfazem a total proteção do meio ambiente. O Brasil dispõe da 

Resolução do Conselho Nacional de Meio Ambiente (CONAMA), nº 357 de 17 de março de 

2005, que orienta “sobre a classificação dos corpos de água e diretrizes ambientais para o seu 

enquadramento, bem como estabelece as condições e padrões de lançamento de efluentes, e dá 

outras providências” (BRASIL, 2005). Neste seguimento tal resolução foi modificada pela 

Resolução CONAMA nº 430 de 13 de março de 2011, vigente atualmente. O referido 

documento regulamentário detalha as características de águas doces, salobras, salinas e para 

diferentes ambientes e finalidades. Ainda, esclarece quais os padrões e condições de qualidade 

dessas águas, com valores determinados e limites de contaminantes que são permitidos, assim 

como, as condições e padrões para o lançamento de efluentes tratados. Entretanto, em tais 

resoluções não são indicados limites máximos permitidos para os PFAS nas diferentes matrizes 

ambientais.  

Por fim, é possível indicar que o Brasil, no que diz respeito a determinações de controle 

e cuidado em relação aos PFAS, ainda tem muito a superar e se desenvolver diante aos aspectos 

legais. 
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3.1.7. Exposição humana e efeitos na saúde 

 

A exposição da população aos PFAS ocorre predominantemente por ingestão de água 

ou de alimentos contaminados, e pode ocorrer em menor escala por contato dérmico e inalação. 

As crianças estão mais expostas pelas vias de contato dérmico e de ingestão oral, pelo contato 

com carpetes, estofados e outros objetos tratados com impermeabilizantes, bem como partículas 

difusas (SILVA, 2017). Conforme Kirk et al. (2021), os PFAS podem ser encontrados 

comumente como misturas e apenas raramente, como contaminantes ambientais individuais, 

sendo que os efeitos do PFAS nos sistemas biológicos podem ser complexos. Cada PFA pode 

apresentar determinados alvos moleculares que iniciam eventos bioquímicos desencadeadores 

de diferentes resultados adversos à saúde humana. A identificação de mecanismos comuns de 

ação possibilita uma classificação mais específica do alvo biológico de vários PFAS e, assim, 

pode contribuir nas avaliações de risco para misturas de PFAS (KIRK; et al., 2021). Nesta 

perspectiva, a literatura destaca os ossos como um dreno preferencial para o ácido 

perfluorooctanóico, pulmões para o ácido perfluorobutanóico, fígado e cérebro para o ácido 

perfluorohexanóico (PÉREZ; et al., 2013). Diferentemente de outros POPs, os PFAS não se 

acumulam nas gorduras, mas se ligam às proteínas do sangue e se acumulam no fígado e na 

vesícula biliar. São rapidamente absorvidos pelo organismo pela via oral e eliminados 

lentamente. A maior preocupação para com o PFOS e o PFOA, compostos mais estudados, é 

sua persistência no organismo; estudos toxicológicos mostram um aumento do fígado como 

forma do organismo reagir à exposição a altas doses (SILVA, 2017). Quanto ao efeito durante 

a gestação, embora haja evidências de que ultrapassem a barreira placentária, e de serem 

encontrados no leite materno, não há estudos acerca do desenvolvimento pós-natal do bebê. 

Diversos malefícios a saúde já foram relacionados com a contaminação por PFAS, como 

infertilidade masculina e até mesmo alguns tipos de câncer. Além disso, altos níveis destes 

compostos já foram encontrados no sangue, tecidos, esperma e leite materno (ZHENG et al., 

2021). São também considerados desreguladores endócrinos, ou seja, podem interferir nos 

hormônios naturais do corpo e na fertilidade; aumentar o colesterol e afetar o sistema 

imunológico. Causam efeitos no crescimento e desenvolvimento de crianças (tireoide, por 

exemplo, no caso do PFOS). A Agência Internacional de Pesquisa em Câncer (IARC) classifica 

o PFOA no Grupo 2B – possível cancerígeno humano, com base em evidências de 

carcinogenicidade limitadas em seres humanos (câncer de testículo e rins) e cancerígeno em 

animais de experimentação (CETESB, 2021). 
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3.2. Métodos de análise de PFAS 

 

Os métodos de preparo de amostras podem ter como objetivo isolar uma ou mais 

substâncias presentes numa mistura complexa e/ou concentrar as amostras para que o analito 

em estudo possa ser detectado, mesmo estando presente em concentrações vestigiais. O preparo 

de amostra é uma etapa fundamental para que se tenha sucesso na análise através de uma técnica 

analítica adequada (SILVA, 2017). Para que as análises dos PFAS, possam alcançar os baixos 

níveis de concentrações em que esses compostos são encontrados no ambiente aquático, são 

necessários métodos de alta sensibilidade e seletividade, assim como, uma etapa de 

extração/pré-concentração (SUN et al., 2017; JIA et al., 2022). 

Em razão da complexidade da maioria das amostras, diversas estratégias de 

identificação de PFAS são necessárias: métodos apropriados de preparo de amostras e métodos 

qualitativos/quantitativos foram estabelecidos para analisar as classes PFAS em vários matrizes 

com baixos limites de detecção (YU et al., 2018; HUERTA et al., 2022). Ainda assim, apesar 

dos avanços, as capacidades de monitoramento e identificação desses compostos ainda são 

extremamente limitadas e ficam para trás quando comparados ao número crescente de analitos, 

que ainda permanece desconhecida (JIA et al., 2022). Além disso, a combinação de problemas 

que são característicos das análises de PFAS, como ocorrência de contaminação cruzada, 

interferências de matriz e isômeros ramificados, esses inconvenientes tornam a análise de PFCs 

em matrizes ambientais, uma tarefa desafiadora (SILVA, 2017). Conforme Becker et al. (2021) 

as técnicas de instrumentação modernas fornecem métodos analíticos altamente sensíveis, 

seletivos e robustos. No entanto, a grande maioria depende da disponibilidade de padrões 

analíticos implicando em altos gastos financeiros para aquisição de padrões analíticos. 

Os principais métodos analíticos baseados na espectrometria de massa desenvolvidos 

para a análise de PFAS em diversas matrizes encontram-se descritos na Figura 2. 
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Figura 2 - Esquema dos procedimentos para análise de per e polifluoroalquiladas. 

 

Fonte: Adaptado de (JIA et al., 2022). 

 

3.2.1. Técnicas de preparo de amostra 

 

Os procedimentos de preparo de amostra tornam-se necessários para concentrar analitos 

de interesse e simultaneamente remover as interferências da matriz. Em geral, é necessário um 

processo de preparação da amostra antes de análise instrumental (JIA et al., 2022). A técnica 

de preparo da amostra deve visar obtenção de resultados precisos e exatos, ser de baixo custo, 

simples e possibilitar automação e miniaturização com o objetivo de reduzir o uso de reagentes 

e solventes (YU et al., 2018; ZHENG et al., 2021). 

Para análise de PFAS em amostras de água, estratégias e abordagens de identificação 

vem sendo exploradas e estabelecidas, onde vários aspectos de amostragem e pré-tratamento 
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de amostra devem ser considerados (XIAO  et al., 2017). Acidificação de amostras para fins de 

conservação é desencorajado para evitar a volatilização (LEEUWEN et al., 2007). Além do 

mais, a filtração de amostras de água é uma questão preocupante para a análise de PFAS, pois 

a natureza tensoativa dessas substâncias pode resultar em sorção para o material do filtro, assim 

como, vários filtros são fontes de contaminação por PFOA e perfluorononanoato (PFNA) (JIA 

et al., 2022). Para amostras de água que apresentam material particulado, é recomendado evitar 

a filtração como uma etapa de preparação da amostra, e sim centrifugação como uma etapa 

alternativa de limpeza da amostra  (KATO et al., 2022). 

Geralmente, os PFAS são encontradas em amostras de água em baixas concentrações (pg 

L-1 e ng L-1), exigindo pré-concentração e isolamento destes compostos. Os métodos de preparo 

de amostra mais empregados para PFAS em matrizes ambientais envolvem as seguintes 

técnicas: extração líquido-líquido (LLE, do inglês liquid-liquid extraction), extração em fase 

sólida (SPE, do inglês solid phase extraction), microextração em fase sólida (SPME, do inglês 

solid phase micro extraction) e dispersão da matriz em fase sólida (MSPD, do inglês matrix 

solid phase dispersive) (JIA et al., 2022). 

Neste sentido a técnica, LLE é o método comumente usado que é aplicado principalmente 

para extrair PFAS em amostras aquosas, especialmente aquelas com alto teor de matéria em 

suspensão. PFAS de cadeia curta (não mais do que 6 carbonos) em água podem ser facilmente 

extraídos usando este método sem filtração prévia e portanto, a perda da amostra é minimizado, 

no entanto, esta técnica é limitada para PFAS de cadeia longa, com mais de 8 átomos de 

carbono, a menos que os fatores de extração sejem cuidadosamente otimizados (TAHZIZ et al., 

2020). Em complemento ao LLE, o método, de microextração Líquido-Líquido Dispersiva 

(DLLME) apresenta-se como uma interessante alternativa para o preparo de amostra e está 

baseada na partição dos analitos de interesse empregando-se pequenos volumes de uma mistura 

de solventes (dispersor e extrator). Esta técnica vem sendo aplicada para extrair PFAS de cadeia 

média e longa de amostras aquosas. As vantagens desta abordagem são o tempo de operação 

curto, uso reduzido de solvente de extração e recuperação adequada, no entanto, a recuperação 

relatada de PFAS de cadeia curta por este método é baixa (WANG et al., 2018).  

Já a técnica de SPE tem se mostrado adequada, pois tal abordagem permite a determinação 

de PFAS de cadeia curta, média e longa, incluindo os PFOS e PFOA. Esta técnica é a mais 

utilizada na extração, pré-concentração e clean up, em amostras ambientais, devido a sua 

eficiência para tais finalidades. Suas vantagens incluem a alta seletividade; facilidade de 

automação; ausência de emulsões; disponibilidade comercial de diferentes sorventes; a 

passagem de grandes volumes de matriz pelo cartucho, obtendo, assim, maior fator de 
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concentração dos analitos de interesse; além do menor consumo de solventes orgânicos e, 

consequentemente, volumes reduzidos de resíduos em comparação a outras técnicas (KATO et 

al., 2022). Como desvantagem da SPE é possível citar o tempo elevado de execução e os altos 

custos dos cartuchos comerciais disponíveis. Na revisão de 2019, o método ISO 25101, 

estabelece o uso cartuchos SPE, (Oasis, WAX e C18), para análises de PFAS. Por exemplo, os 

cartuchos Oasis WAX, são comumente usados para extrair PFAS iônico, como os PFCA, 

perfuoroalquil sulfônico ácido (PFSA) e diéster de fosfato de fuorotelomer (diPAP). Os 

cartuchos ISOLUTE® ENV+ são recomendados para PFAS neutros, enquanto HLB Oasis®, 

pode ser usado para a coleção de diversos compostos de PFAS (JIA et al., 2022). Além do mais, 

os cartuchos HLB Oasis®, consiste em copolímeros porosos com capacidade de adsorção 

simultânea de compostos hidrofílicos e lipofílicos, a fase polimérica presente nesses cartuchos 

possui maior área superficial que as fases extratoras a base de sílica, portanto, há uma maior 

chance dos analitos serem retidos. Além disso, são vantajosos porque são estáveis em amplas 

faixas de pH e podem ser utilizados para compostos ácidos, básicos e neutros (CARDOSO et 

al., 2020). 

 

3.2.2. Análise instrumental 

 

Diferentes metodologias analíticas têm sido reportadas na literatura para a determinação de 

PFAS em matrizes aquáticas, dentre as diferentes estratégias empregadas na detecção de destes 

compostos destacam o uso de técnicas de cromatografia a líquido (LC, do inglês liquid 

chromatography) (TAHZIZ et al., 2020; HUERTA et al., 2022; BINGQI et al., 2023), e 

cromatografia a gás (GC, do inglês gas chromatography) (LOOS et al., 2017), para separação 

dos analitos e detecção por espectrometria de massa. Entretanto, a existência de outros métodos 

citados, tais como, métodos colorimétricos (LIU et al., 2019; HE et al., 2020), bem como, 

eletrodos íon seletivo de membrana (HE et al., 2017), impressão molecular na detecção por 

fluorescência (FENG et al., 2014; OLIVEIRA, 2022), quantum Dots (QDs), conhecidos como 

pontos quânticos (OLIVEIRA, 2022), eletroquímica (YANG et al., 2018), fotoeletroquímica 

(THANHTHUY et al., 2014), eletroquimiluminescência (CHEN et al., 2015). De acordo com 

Oliveira (2022), esses métodos podem necessitar de etapas de pré-processamento complicadas 

bem como recursos de alto custo, então, seria interessante o desenvolvimento de métodos 

simples, rápidos, sensíveis e de baixo custo para determinação de PFAS (LOOS et al., 2017). 

A análise por GC tem como objetivo analisar os PFAS voláteis, semi-voláteis e neutros, 

tais como os FTOH e FASE (WU et al., 2021). Geralmente são usadas colunas do tipo DB-
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WAX (0,25 mm, 0,25 μm). A determinação dos PFCAs iônicos e os PFSAs podem ser realizada 

por CG, sendo necessário a realização de uma etapa prévia de derivatização, que transformam 

os ácidos perfluorados em derivados mais voláteis; formando ésteres metílicos, ésteres 

isobutílicos ou butílicos (JAHNKE et al., 2009). Desta forma, os PFAS não iônicos, como os 

álcoois fluortelômeros e fluoroalquil sulfonamidas podem ser analisados diretamente por GC 

devido à sua maior volatilidade. No entanto, para os PFOS, a GC não é a técnica escolhida, 

devido, principalmente a instabilidade térmica. 

A LC é amplamente utilizada na análise PFAS, normalmente aplicada na determinação 

dos PFAS neutros e iônicos em diferentes matrizes ambientais. As colunas de fase reversa 

(C18) são comumente usadas para a separação de PFAS com fase móvel composta por água 

do tipo Milli Q e solventes ACN/MeOH com elevado grau de pureza. Juntamente com estes 

solventes, são comumente utilizados promotores de ionização como ácido fórmico, hidróxido 

de amônio ou acetato de amônio (HEYDEBRECK et al., 2016). A fase móvel é, comumente, 

incorporada, aditivos a fim de melhorar o desempenho cromatográfico. Geralmente usa-se o 

ácido fórmico, quando as análises são realizadas no modo de ionização positivo, pois possui a 

acidez e a volatilidade necessária para que seja fornecido um excesso de prótons requerido 

nesse modo de análise. Já quando as análises são realizadas no modo de ionização negativo, 

são utilizados sais voláteis como o acetato de amônio e o formiato ou acetato de amônio 

(BADES, et al., 2016). Normalmente são empregados métodos de separação utilizando o modo 

gradiente, onde se tem uma porcentagem para a fase móvel que varia ao longo de todo o 

processo de separação cromatográfica (SILVA, 2017). 

Segundo Jia et al. (2022), a LC acoplada a espectrometria de massa, em modo negativo de 

ionização por electrospray (ESI), é o mais usado para a determinação de PFAS iônicos em 

matrizes ambientais, incluindo PFCAs e PFSAs. Conforme Charbonnet et al., (2022) os 

analisadores de massa mais utilizados para detecção/quantificação dos PFAS são: triplo 

quadrupolo (QqQ) no modo sequencial, por tempo de voo – TOF (Time of Flight, em inglês) e 

o íon trap. Sendo assim, após a separação por LC, sistemas triplo quadrupolo (QqQ) permitem 

uma excelente quantificação de PFAS com alta sensibilidade. Outra abordagem analítica 

significativa para PFAS, envolve o uso da espectrometria de massa de alta resolução, onde 

podemos citar o sistema híbrido QTOF-MS, sistema este, bastante utilizado na detecção e 

quantificação de PFAS, combinando alta seletividade com alta sensibilidade. Neste contexto, é 

notável a diversidade de instrumentação e potenciais usos da LC-MS para a análise de amostras 

ambientais. O analisador tipo QTOF apresentou certas características bastante vantajosas como: 

exatidão de massa e informações sobre o perfil isotópico. Já os analisadores do tipo QqQ, 
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apresentam uma alta sensibilidade, porém tem capacidade limitada na identificação de 

compostos desconhecidos pois apresentam resolução de massa unitária (CHARBONNET et al., 

2022; JIA et al., 2022). 

Desse modo, a espectrometria de massa de alta resolução (do inglês, HRMS) tem 

desempenho único e configura importante papel na identificação de compostos desconhecidos, 

na qual permite o registro de cromatogramas no modo de varredura completa (full-scan) com 

alta exatidão em massa, tornando possível a procura seletiva.  Os sistemas de ionização mais 

difundidos na espectrometria de massa são a ESI (ionização por eletronebulização), e a 

ionização química à pressão atmosférica (APCI, do inglês Atmospheric Pressure Chemical 

Ionization). A escolha se dá de acordo com as propriedades físico-químicas dos analitos como 

a polaridade e acidez (CHARBONNET et al., 2022). Neste sentido o ESI, é a configuração de 

ionização mais usada na análise de compostos com média e alta polaridade, com baixa e elevada 

massa molecular e com menor estabilidade térmica. (HEYDEBRECK et al., 2016). 

 

4. METODOLOGIA 

 

4.1. Materiais, método e preparo de amostra 

 

Os solventes empregados nas análises, foram acetonitrila e metanol (grau LC-MS), 

ácido fórmico (98%) e a água ultrapura (18,2 MΩ.cm). A preparação da amostra foi realizada 

através da extração em fase sólida com a utilização de cartuchos Oasis HLB. Os extratos foram 

filtrados através de filtros de seringa PVDF de 0,22. A amostragem foi realizada entre 2018 a 

2019 e corresponde a 27 amostras, coletadas em três pontos diferentes do Rio Conceição (Rio 

Grande do Sul, Brasil). Nove amostragens foram realizadas em duas campanhas: i) a primeira 

campanha, com três amostragens; ii) a segunda campanha, com seis amostragens. A amostra 

coletada no afluente do rio, protegido por mata ciliar, foi usada como branco. 2 L de amostra 

foram coletados em garrafas de plástico, a cerca de 30 cm de profundidade e a 1 m da margem 

do rio. As amostras foram refrigeradas e mantidas a -4 °C até o preparo. Por fim, as etapas e 

procedimentos de extração em fase sólida (SPE), juntamente com as condições da separação 

cromatográfica e detalhes instrumentais do sistema UHPL-QTOF MS, encontram-se descritos 

detalhadamente por Becker, et al (2021). 
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4.2. Análise instrumental: UHPLC-QTOF MS 

 

A análise dos PFAS foi realizada por UHPLC-QTOF MS e baseou-se na metodologia 

utilizada por Becker, et al (2021). Utilizaram-se neste trabalho, o cromatógrafo a líquido do 

modelo Nexera 2 da Shimadzu e o espectrômetro de massa de alta resolução com analisador de 

massa híbrido: quadrupolo e tempo de voo da Bruker Daltonics, modelo Impact II, disponível 

no Laboratório de Técnicas Cromatográficas acopladas a espectrometria de massa do IQ-

UFRGS. 

A separação cromatográfica foi realizada utilizando uma coluna de separação 

cromatográfica Hypersyl GOLD (100 mm x 2,1 mm x 1,9 μm). A separação para ambos os 

métodos de ionização ocorreu com a coluna termostatizado a 35 °C e volume de injeção de 15 

μL. A fase móvel foi (A) metanol acidificado com 0,1% (v/v) de ácido fórmico e (B) H2O 

acidificada com 0,1% (v/v) de ácido fórmico, a uma taxa de fluxo de 0,3 mL min-1. O programa 

de eluição gradiente foi: 0 min, 95% B; 1 minuto, 95% B; 16 min, 5% B; 18 min, 5% B; 20 

min, 95% B; 22 min, 95% B. As condições do QTOF foram: para o método do modo de 

ionização positiva, voltagem capilar, 4000 V; deslocamento da placa final, 500 V; pressão do 

nebulizador, 4 bar (N2); gás seco, 9 L min-1 (N2) e temperatura seca, 200 °C. Para o método do 

modo de ionização negativa as condições foram: voltagem capilar, 2500 V; deslocamento da 

placa final, 500 V; pressão do nebulizador, 4 bar (N2); gás seco, 9 L min-1 (N2) e temperatura 

200 °C. O espectrômetro de massa operou no modo de aquisição broadband collision induced 

ionization (bbCID) e registrou espectros na faixa de razão m/z de 50 - 1200 a uma taxa de 

varredura de 2Hz em ambos os modos. As energias de colisão foram de 4 eV para aquisição 

dos espectros de MS e, uma rampa de 4 eV a 50 eV, para obtenção dos espectros de MS/MS. 

Além disso, a calibração do espectrômetro de massa foi realizada a partir da injeção de uma 

solução de formiato de sódio10 mM no início de cada corrida cromatográfica. 

 

4.3. Elaboração da base de dados 

 

Para a automação da triagem dos compostos perfluorados nas amostras de águas 

superficiais foi construída uma base de dados para análise qualitativa via triagem de suspeitos. 

Especialmente para investigar a possível presença dos PFAS nas águas do Rio Conceição. 

Dessa forma, elaboraram-se duas bases de dados: uma, no modo positivo de ionização e outra 

no modo negativo. Para que se tenha resultados concisos é indispensável criar uma base de 

dados com informações relevantes, sendo necessário que esteja o mais completa possível, o que 
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contribui e facilita na identificação dos compostos presentes nas amostras, desta forma, mais 

confiável será o processo de triagem. Para que isso ocorra, a base de dados deve conter os 

compostos de PFAS, combinada com informações, como número CAS (Chemical Abstracts 

Services), massa exata, fórmulas moleculares e perfis de fragmentação dos íons identificados 

em modo positivo e negativo. Tais parâmetros têm a finalidade de garantir que a identificação 

dos compostos com alto grau de confiabilidade. Os PFAS e fragmentos foram obtidos através 

de artigos científicos e bancos de dados gratuitos como MassBank e mzCloud. Destaque para 

as listas publicadas pela OCDE e por Liu et al. (2019), com informações abrangentes 

disponíveis de domínio público. Além de informações como classificação, histórico e produção, 

aplicação, dados toxicológicos, dados físico-químicos referente aos principais PFAS, mais 

discutidos na literatura (solubilidade, pressão de vapor, pKa) também foram reunidos nas bases. 

As informações devem possuir um conjunto de características que garantam a sua 

qualidade. Assim, o modelo relacional é definido em uma tabela, onde comportam diversos 

PFAS, tais compostos estão organizados por ordem numérica crescente e em sequência por 

ordem alfabética, seguidos por seus respectivos fragmentos. Ao longo de sua extensão a tabela 

está disposta por colunas onde constam dados relacionados ao CAS, abreviatura, nome indicado 

pela IUPAC, sinônimos, estruturas, fórmulas e massa do composto referente ao modo de 

ionização positivo ou negativo. Portanto, a base de dados adota referências de artigos científicos 

que já identificaram os PFAS em diversas matrizes, além de diversas fontes. Neste sentido, o 

banco de dados é, basicamente, uma coleção de informações organizadas de modo que possam 

ser facilmente acessadas, gerenciadas e atualizadas.  

 

4.3.1. Aplicação da base de dados 

 

As amostras foram analisadas por UHPLC-QTOF MS, conforme descrito anteriormente 

na Seção 4.2 e, com o propósito de identificar o maior número de PFAS possíveis, por meio 

das informações contidas na base de dados foram produzidos dois métodos, de processamento 

para análise no software TargetAnalysis versão 4.2, um em modo positivo [M+H] e o outro em 

modo negativo [M-H]. Na qual, identificaram os casos positivos quando um ou mais 

parâmetros, como íon molecular, massa exata, erro em [ppm], mSigma (perfil isotópico) e perfil 

de fragmentação característico foram encontrados para os compostos em análise. Desta forma, 

é um recurso que nos permite selecionar os compostos e formar uma base de critérios para 

(confirmação ou eliminação) para então, serem posteriormente analisados através do software 

DataAnalysis versão 4.2 e classificá-los como possíveis suspeitos. Em um estudo similar 
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Cardoso et al. (2020) empregaram essa abordagem com sucesso, para identificação de fármacos 

em efluentes hospitalares usando análise de triagem. 

 

5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

5.1. Base de dados 

 

O desenvolvimento da base de dados para análise qualitativa via triagem de suspeitos 

teve sua elaboração por meio do gerenciamento organizado e sistematizado de informações que 

foram importadas de outras origens e introduzidas para uma nova tabela. A base de dados tem 

o propósito de facilitar o processo de triagem e a identificação dos possíveis compostos de 

PFAS presentes nas amostras de águas superficiais. Desta forma, para cada composto, foram 

incluídos, quando disponíveis, seus principais fragmentos, buscados em plataformas que 

contém bancos de dados de espectrometria de massa, de forma gratuita, como mzCloud, e 

MassBank, respectivamente, representados nas Figuras 3 e 4. A busca por compostos 

selecionados por meio da literatura, quando apresentavam apenas a fórmula correspondente aos 

fragmentos, tais fórmulas foram calculadas por meio do software compass IsotopePattern, na 

qual foi fornecida a massa correspondente a fórmula indicada. 

 

Figura 3 - Espectro de massas, representação dos dados retirados da plataforma MzClaud. 

Fonte: autoria própria (2023). 
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Figura 4 - Espectro de massas, representação dos dados retirados da plataforma MassBank. 

 

 

Fonte: autoria própria (2023). 
 

 

Através dessas informações, duas bases de dados uma, no modo positivo contendo 1769 

PFAS, e outra no modo negativo contendo 1960 PFAS, foram produzidas, aprimoradas ao longo 

deste estudo. Ambas as bases de dados compõem em sua estrutura: i) compostos para os quais 

os perfis de fragmentação são conhecidos através de artigos científicos e plataformas livres; ii) 

compostos para os quais apenas a fórmula molecular e a massa exata são conhecidas. Sendo 

assim, de forma simplificada na Figura 5 encontra-se a representação da base de dados. 

 

Figura 5 - Representação da base de dados PFAS, indicando o composto, CAS, estrutura, modo de 

ionização, fórmula, perfil de fragmentação e a referência.  

 
Fonte: autoria própria (2023). 
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Entre os benefícios da criação de uma base de dados, podemos destacar a possibilidade 

de acessar informações de forma simples e, poder segmentá-las de acordo com estratégias 

voltadas para a pesquisa. Outro ponto importante é a segurança e precisão da informação. 

Todavia, por se tratar de um instrumento dinâmico, assim como em qualquer outra área, a base 

de dados precisa ser constantemente alimentada com novas informações, assim como, a 

atualização dos dados existentes é fundamental, de forma a compatibilizá-lo às mudanças 

ocorridas, pois se as informações estiverem desatualizadas ou incorretas, poderá induzir ao erro 

e a decisões equivocadas.  

 

5.2. Métodos para análise das amostras 

 

Conforme descrito anteriormente na Seção 4.3.1, sobre a aplicação da base de dados, 

cabe destacar a grande relevância dessa etapa para este trabalho. Através desta estratégia 

simples e econômica, puderam-se ter conhecimento de informações importantes para 

elaboração dos métodos em modo [M+H] positivo e em modo [M-H] negativo para análise no 

software TargetAnalysis.  

Em cada um dos métodos foram incluídos a massa exata, as fórmulas de cada composto 

e integrando a cada um deles três fragmentos característicos condizentes com a estabilidade e a 

intensidade do fragmento. Para cada composto, foi atribuído um número sequencial de ordem 

crescente, para facilitar sua procura durante o processamento, devido ao fato da planilha ser 

composta por muitas substâncias, assim como, a existência similar entre as fórmulas e os nomes 

destes. Após sua conclusão, os arquivos foram salvos no formato CVS. 

Os parâmetros e valores limites de aceitação foram propostos pela Bruker Daltonics 

conforme o manual de instruções do software TargetAnalysis. Esses parâmetros são: massa 

exata, mSigma (perfil isotópico), tempo de retenção e perfil de fragmentação característico. 

Dentre as configurações do software TargetAnalysis, os parâmetros foram ajustados em 

configurações com intervalo de tempo de retenção geral entre 0,25 a 22 min, sem tolerância, 

pois é uma triagem sem padrões disponíveis, foram aceitos os picos cromatográficos com no 

mínimo uma intensidade três vezes maior que o ruído, ou seja, S/N foi 3, o valor limite de 

mSigma foi de 50 e na exatidão de massa aceitou-se um limite de tolerância de 5ppm. 

Conforme representado na Figura 6, valores apresentados na cor verde são os casos 

afirmativos para quando os parâmetros anteriormente estabelecidos são detectados. A partir de 

um score, o software sinaliza, com o símbolo positivo (+), com o aumento destes sinais é 

indicado que mais informações foram identificadas. Devido a indisponibilidade de padrões 

https://www.sinonimos.com.br/tolerancia/


26 
 

analíticos, as informações sobre tempo de retenção não foram incluídas no método, e por este 

motivo mesmo contendo informações sobre o conhecimento de fragmentos característicos dos 

compostos, o software sinalizou apenas um sinal para todos os compostos. 

 

Figura 6 - Modelo de processamento pelo software TargetAnalysis. 

 

Fonte: autoria própria (2023). 

 

Com base nessa etapa, a confirmação dos compostos deu-se através da verificação de 

cada composto, através do software DataAnalysis, conforme apresentado na Figura 7. A 

utilização do software DataAnalysis é fundamental para a conferência dos resultados. É nesta 

etapa que se observa a relação entre o formato dos picos e os tempos de retenção entre o pico 

do íon molecular e seus fragmentos. 

 

Figura 7 -Modelo de processamento através do software DataAnalysis. 

 

Fonte: autoria própria (2023). 

 



27 
 

5.3. Triagem de PFAS suspeitos 

 

A triagem dos PFAS, ou seja, a busca por estes compostos foi realizada no software 

TargetAnalysis e no software DataAnalysis. Através destes softwares são gerados 

cromatogramas dos íons extraídos (EIC, do inglês extracted ion chromatogram), por intermédio 

do uso da fórmula molecular correspondente a cada composto perfluorado, a qual é usada pelo 

software para calcular a massa exata dos íons nos diferentes modos de ionização sendo eles 

positivos ou negativos. Para cada amostra analisada, foram observados: massa exata do íon 

molecular em modo MS que corresponde a baixa energia na célula de colisão, e massa exata 

dos fragmentos identificados no bbCID, estes gerados quando a célula de colisão operou em 

alta energia, assim como, conferidos o código de registro da amostra, composição elementar, 

bem como do espectro de massa, área, tempo de retenção em relação as demais amostras, 

exatidão de massa (erro 5ppm) e mSigma para cada um dos íons. Compostos que apresentaram 

resultados dentro do estabelecido foram identificados como suspeitos. 

Foram desconsiderados como suspeitos todos os compostos que apresentaram erros na 

exatidão de massa acima de 5 ppm, diferentes tempos de retenção entre as amostras, fragmentos 

com erro de massa abaixo de 5 ppm, porém com ausência de sinal entre outros dados observados 

como critério de avaliação para desclassificá-los. Vale ressaltar que a etapa de processamento 

de dados é uma das etapas que requer muita atenção e tempo, por se tratar de um processo 

complexo. É um processo lento, pois, é necessário analisar muitos detalhes e informações, para 

cada composto detectado. 

Sendo assim, através da metodologia proposta e aplicada, onde foram investigados 

aproximadamente 1500 compostos foi possível observar um total de 43 PFAS suspeitos. Destes, 

32 PFAS no modo positivo e 11 no modo negativo. Entre os compostos avaliados, todos foram 

considerados como suspeitos. Essa definição deve-se ao fato da indisponibilidade de padrões 

analíticos. Para a confirmação inequívoca deles é necessário a aquisição de padrões analíticos 

para agregar a informação do tempo de retenção. 

 Para cada amostra foram produzidos diversos slides correspondentes a cada composto 

selecionado pelo software, de forma padronizada o que facilita comparar cada dado e 

posteriormente incluir tais informações na planilha geral com os resultados. Cada slide possui 

em sua composição, o nome do composto que está sendo analisado, o código de registro da 

amostra, modo de ionização analisado, assim como os dados já mencionados para a busca do 

composto, conforme exemplificado nas Figuras 8 e 9. 
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Figura 8 - Modelo de processamento modo positivo através do software DataAnalysis. 

 

Fonte: autoria própria (2023). 

 
Figura 9 -Modelo de processamento modo negativo através do software DataAnalysis. 

 

Fonte: autoria própria (2023). 

 

A Tabela 1 resume todos os PFAS encontrados nas 28 amostras de água analisadas, 

mediante o uso da estratégia citada anteriormente na Seção 5.2. Os compostos foram listados 

como suspeitos, nos casos em que foram confirmados pela massa exata, apresentando erro 

menor que 5 ppm, perfil isotópico característico. Dada a estabilidade dessa classe de compostos 
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os fragmentos característicos não são muito variados, e em muitos casos não há a existência de 

muitos fragmentos o que dificulta a busca por eles, e por este motivo os compostos foram 

considerados como suspeitos quando identificados os íons moleculares na faixa de erro 

estabelecida. O Apêndice A mostra, todos os compostos avaliados para as vinte oito amostras 

analisadas, detectados no modo de ionização positivo e negativo. 

 

Tabela 1 - PFAS detectados pelo método de triagem por UHPLC-QTOFMS. 

 
Fonte: autoria própria (2023). 

COMPOSTO - modo de ionização [M+H] Fórmulas
Massa exata  

Ion molecular

Erro da 

MS

Fragmt             

BD

N° Fragmt 

BD

Erro do 

Fragmento 
Rt 

1  (32) (PFHpS) C7HO3SF15  ✔  3.6  X  0 0 5.2

2 (1001)PFAmCACEs n=13 C13F26O2N  ✔  -0.7  X  0 0 17.2

3 (1017)dPFAmCACEs n=6 C14F26O2N  ✔  -2.5  X 0 0 17.6

4 (106) (7:1 PFOS) n:1 C8H3O3SF15  ✔  -1.7  X  0 0 12.8

5 (1078)4..icosafluoro C14H8F23O5P  ✔  1.0  ✔  1 0.0 16.5

6 (1141)2-Propenoic acid C12H7F15O2  ✔  0.8  ✔  1 0.9 10.1

7 (1152)3..tetracosafluoro C19H9F27O2  ✔  4.2  ✔  2 (-4.0) e(1.0) 16.7

8 (1182)3...hexadecafluoro C11H6F19O4P  ✔  3.4  ✔  1 1.6 9.2

9 (1223)2-Propenoic acid C14H14F13NO4S  ✔  0.2  ✔  4 0.6, 0.5, -0.2,-2.2 16.9

10 (1243)3..(trifluoromethyl) C15H9F19O2  ✔  1.2  ✔  2 (-0.2) e(0.3) 18

11 (1291) 8-chlorohexadecafluoro.. C9H4ClF16NO2  ✔  2.1  X  0 0 17.5

12 (1320)2H-Pyran, 2..nofluorotetrahydro C14F28O  ✔  -3.6  X  0 0 17.5

13 (1343)1H,1H,5H-perfluoropentanol C5H4F8O  ✔  -1.2  X  0 0 7

14 (1401)Octanoyl fluoride C9F18O  ✔  4.8  X  0 0 17.5

15 (1469)1-Octanesulfonamide C13H10F17NO2S  ✔  1.5  X  0 0 17.5

16 (183) (FPeSAA) FASAA (5) C7H4O4NSF11  ✔  2.2  X  0 0 13.8

17 (204) Ácido Perflúor Dieteroctano C6HF13O5S  ✔  -4.2  X  0 0 3.8

18 (209) Ácido (cloro-hexadecafluoro) C9HClF18O4S   ✔  -2.6  X  0 0 17.5

19 (281) N-HOEAmP- FASAPS (2) C12H23O6S2N2F5  ✔  -1.5  ✔  2 (2.3, -2.9 12.7

20 (311) N-TAmP-FASA (7) C13H15O2SN2F15  ✔  -4.0  ✔  3 (-3.8, -2.5, 0.3 17.6

21 (372) 14:2 FTOH) C16H5F29O  ✔  3.9  X  0 0 16.6

22 (4) (6:2 FTS) 6:2 Fluorinated C8H5F13O3S  ✔  3.4  X  0 0 10

23 (417) dPFLCA_5_n, n=6 C14HF25O2  ✔  1.1  X  0 0 17.1

24 (435) dHOPFLCA n=9 C14H4F22O3  ✔  0.2  X  0 0 12.3

25 (436) dHOPFLCA n=10 C15H4F24O3  ✔  -4.2  X  0 0 17.1

26 (496) mOPFLSA n=6 C10HF21O5S  ✔  2.7  X  0 0 17.3

27 (505) HOPFLSA n=5 C7H2F14O4S  ✔  1.2  X  0 0 18.1

28 (580)n:2 FTSPrAs n=4 C13H9F17O2S  ✔  -2.1  ✔  3 (-5.0, 4.2,)3.8) 17.6

29 (663)EtFHpSE C11H10F15O3NS  ✔  4.3  ✔  1 3.5 16.7

30 (738)Am-CA-PFSMb n=7 C15H17F15O4N2S  ✔  2.0  ✔  1 1.4 17.2

31 (962)dPAs n=4 C7HF13O  ✔  0.4  X  0 0 12.6

32 (992)PFAmCEs_i, n=3 C13H2F24O5N  ✔  -2.1  X  0 0 18.1

COMPOSTO - modo de ionização [M-H] Fórmulas
Massa exata  

Ion molecular

Erro da 

MS

Fragmt             

BD

N° Fragmt 

BD

Erro do 

Fragmento 
Rt 

1 (157) H-PFAA (5) C7H2F12O2  ✔  0.7  ✔  1 4.9 10.8

2 (158) H-PFAA (6) C8H2F14O2  ✔  0.4  ✔  1 1.0 11.9

3 (159)  H-PFAA (7) C9H2F16O2  ✔  -2.4  ✔  2 (-0.4) e(-0.3) 12.8

4 (160)  H-PFAA (8) C10H2F18O2  ✔  -0.9  ✔  2 (1.9) e(-5.1) 13.5

5 (219) PFSA 4,difluoro-3-(trifluorometil) C3HF5O3S   ✔  -2.4  X  0 0 0.9

6 (375) HPFLCA n=9 C11H2F20O2  ✔  -0.5  X  0 0 14.2

7 (1139)6:2 FTMAC C12H9F13O2  ✔  5.0  X  0 0 8.4

8 (1148)3..icosafluoro-(trifluoromethyl) C17H9F23O2  ✔  3.4  ✔  1 (-5.0 13.8

9 (1233)2-Propenoic acid C17H12F21NO4S  ✔  4.5  X  0 0 11.2

10 (1343)1H,1H,5H-perfluoropentanol C5H4F8O  ✔  -0.8  ✔  1 (-2.1) 7.1

11 (1453)1-Heptanesulfonic acid C7HF14O3SK  ✔  3.4  ✔  3 (-2.0, -2.6,)-1.2) 0.8
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5.4. Comparação de custos 

 

Tendo em vista, principalmente, o alto custo dos padrões analíticos, as análises de triagem 

de suspeitos são uma estratégia preliminar eficiente de redução de custos e de otimização de 

processos de análise. Com o intuito de avaliar de forma comparativa os custos envolvidos no 

método de triagem considerando apenas os compostos que foram identificados como suspeitos 

o cálculo de custos levou em conta os valores comerciais dos padrões analíticos destes 

compostos.  

Devido ao elevado número de compostos e da dificuldade de encontrar informações sobre 

os padrões, se fez uma média para 11 padrões analíticos (R$ 2.029,45) e multiplicou-se pelos 

compostos encontrados (43 suspeitos) para se ter ideia do valor gasto utilizando a análise de 

triagem de suspeitos, resultando em um valor R$ 87.266,35. Depois, multiplicou-se o valor 

médio R$ 2.029,45 por padrão pelo número de compostos avaliados na triagem (1500) para se 

ter uma ideia do valor necessário no caso de não haver a análise de triagem e se ter a necessidade 

de comprar todos os padrões analíticos, resultando em um valor R$ 3.044.175,00. Fica evidente 

que a proposta de uma análise de triagem é capaz de reduzir, significativamente, os custos.  

 Os preços dos padrões analíticos referentes aos PFAS, encontram-se dispostos na tabela 

2, na qual foram retirados do catálogo da Sigma Aldrich®, no dia 23 de março deste ano. Não 

foram considerados custos de preparo de amostra e depreciação do sistema instrumental.  

 

Tabela 2 - Preços dos padrões analíticos referentes ao PFAS. 

       

Compostos                    CAS  Descrição Valor 

Pentadecafluorooctanoic acid solution 335-67-1 1mL R$ 1.094,00  

1H,1H,2H,2H-Tridecafluorooctane-1-sulphonic acid 27619-97-2 100 mg R$ 1.159,00  

Perfluorooctanoic acid 206-397-9 25g R$ 1.796,00  

Heptadecafluorooctanesulfonic acid potassiumsalt 2795-39-3 100 mg R$ 2.034,00  

Perfluoro-1-Butanesulfonylfluoride 375-72-4 100 g R$ 2.808,00  

Heptadecafluorooctanesulfonic acid solution 1763-23-1 50 mL R$ 3.507,00  

Pentadecafluorooctanoic acid ammoniumsalt 3825-26-1 50 g R$ 3.666,00  

Perfluropentanoic acid 2706-90-3 25 mL R$ 3.687,00  

Perflurobutanoic acid 375-22-4 25g R$ 712,00  

Perflurohexanoic acid 307-24-4 25g R$ 890,00  

Pentadecafluorooctanoic acid 335-67-1 100 mg R$ 971,00  

                               Total R$ 22.324,00  
                               Média R$ 2.029,45 

Fonte: autoria própria (2023). 
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6. CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

Os PFAS compreendem uma classe única de substâncias com propriedades químicas 

cujo comportamento ambiental tem recebido muita atenção. No entanto, poucas informações 

encontram-se disponíveis para permitir um amplo monitoramento desses compostos no 

ambiente.  

Contudo, a partir das informações obtidas ao longo deste estudo foi possível o 

aprimoramento de uma ampla base de dados especialmente construída para o monitoramento 

dos PFAS. Tal base de dados foi dividida em duas, uma para o modo de ionização negativo e a 

outra para o modo de ionização positivo. Através desta estratégia, foi possível observar 43 

compostos PFAS todos considerados como suspeitos nas amostras de água superficial. O 

método desenvolvido permitiu identificar os compostos de cadeias curtas e longas, que em 

muitos casos está ligada ao tipo de aplicação/origem de cada composto. Infelizmente, os PFAS 

de cadeia curta também são persistentes e ainda mais solúveis em água e bioacumulativos que 

os PFAS de cadeia longa. Com base na análise comparativa dos custos o uso da triagem de 

suspeitos apresentou um custo expressivamente mais reduzido que a estratégia de análises que 

faz uso de padrões analíticos. 

Por fim, este estudo evidenciou a importância e relevância da utilização de métodos de 

triagem de suspeitos como uma forma de caracterização qualitativa preliminar para amostras 

de água superficial. Assim, os métodos de triagem são essenciais para um monitoramento 

preliminar que pode dirigir o desenvolvimento e aplicação, sequencial, de métodos 

quantitativos de análise. 
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APÊNDICE A — Resultados PFAS no modo de ionização negativo e positivo 

 

 

Ponto 01 Ponto 02 Ponto 03

1 2 5 8 11 14 17 20 23 26 3 6 9 12 15 18 21 24 27 4 7 10 13 16 19 22 25 28

5447 5448 5451 5455 5459 5462 5466 5469 5473 5477 5448 5451 5455 5459 5462 5466 5469 5473 5477 5448 5451 5455 5459 5462 5466 5469 5473 5477

1 (157) H-PFAA (5) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

2 (158) H-PFAA (6) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

3 (159) H-PFAA (7) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

4 (160)  H-PFAA (8) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

5 (219) PFSA 4,4-difluoro-3-(trifluorometil) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

6 (375) HPFLCA n=9 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

7 (1139)6:2 FTMAC ✔ ✔

8 (1148) 3..icosafluoro-11-(trifluoromethyl)  ✔ ✔

9 (1233) 2-Propenoic acid ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

10 (1343)1H,1H,5H-perfluoropentanol ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

11 (1453) 1-Heptanesulfonic acid ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

4 4 5 6 5 5 7 5 5 6 6 4 5 5 4 6 7 7 6 4 5 5 6 8 6 5 6 6

       COMPOSTO - modo de ionização [M-H] 
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Ponto 01 Ponto 02 Ponto 03

1 2 5 8 11 14 17 20 23 26 3 6 9 12 15 18 21 24 27 4 7 10 13 16 19 22 25 28

5521 5522 5525 5529 5533 5536 5540 5543 5547 5551 5523 5527 5530 5534 5537 5541 5545 5548 5552 5524 5528 5531 5535 5539 5542 5546 5549 5553

1  (32) (PFHpS) ✔ ✔ ✔

2 (1001) PFAmCACEs n=13 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

3 (1017) dPFAmCACEs n=6 ✔ ✔ ✔

4 (106) (7:1 PFOS) n:1 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

5 (1078) 4..icosafluoro ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

6 (1141) 2-Propenoic acid ✔ ✔ ✔ ✔

7 (1152) 3..tetracosafluoro ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

8 (1182) 3...hexadecafluoro ✔ ✔

9 (1223) 2-Propenoic acid ✔ ✔ ✔

10 (1243) 3..(trifluoromethyl) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

11 (1291) amonium 8-chlorohexadecafluoro ✔ ✔ ✔

12 (1320)2H-Pyran, 2..nofluorotetrahydro ✔ ✔

13 (1343) 1H,1H,5H-perfluoropentanol ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

14 (1401) Octanoyl fluoride ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

15 (1469) 1-Octanesulfonamide ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

16 (183) (FPeSAA) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

17 (204) Ácido Perflúor Dieteroctano ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

18 (209) Ácido (8-hexadecafluorooctoxi) ✔ ✔ ✔

19 (281) N-HOEAmP- FASAPS (2) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

20 (311) N-TAmP-FASA (7) ✔ ✔ ✔

21 (372) 14:2 FTOH) ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

22 (4) (6:2 FTS) ✔ ✔ ✔

23 (417) dPFLCA_5_n, n=6 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

24 (435) dHOPFLCA n=9 ✔ ✔ ✔ ✔

25 (436) dHOPFLCA n=10 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

26 (496) mOPFLSA n=6 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

27 (505) HOPFLSA n=5 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

28 (580) n:2 FTSPrAs n=4 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

29 (663) EtFHpSE ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

30 (738) Am-CA-PFSMb n=7 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

31 (962) dPAs n=4 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

32 (992) PFAmCEs_i, n=3 ✔ ✔ ✔ ✔ ✔ ✔

6 12 13 13 13 8 9 9 6 8 16 10 12 7 15 9 9 9 9 7 12 11 13 10 10 8 8 12

COMPOSTO - modo de ionização [M+H] 


