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ANEXO 11l - NORMAS PARA O PREPARO DAS AMOSTRAS PARA
ANALISES POR ESPECTROMETRIA DE MASSAS

NORMAS GERAIS
1. Preparo da amostra
1.1. Concentragédo recomendada: 1mg/mL.

1.2. O preparo da solucdo de amostra devera ser realizado pelo usuério, respeitando-se as normas e 0s

protocolos do laboratério LACE.

1.3. Os consumiveis e quaisquer materiais necessarios ao preparo de amostras, como solventes, pipetas,

ponteiras, filtros, vials, padrdes de referéncia, etc., serdo de responsabilidade do usuario.
Recomenda-se:

a) solventes grau LC/MS ou HPLC (marcas: Merck, Aldrich, J. T. Baker ou Tedia);

b) ponteiras de boa qualidade

c) utilizacdo de materiais isentos de detergentes (todo material ndo poderd ser lavado com
detergentes)

d) uso de filtro de 0,22 ou 0,45 micras (PTFE, PVDE ou de acordo com a caracteristica da amostra)

1.4. Sera de responsabilidade do usuario em trazer materiais especificos para analises de LC-MS como
solvente grau LC/MS ou HPLC (marcas: Merck, Aldrich, J. T. Baker ou Tedia) e coluna cromatografica, caso

seja necessario a utilizacdo de colunas diferentes daquelas de que o laboratério dispGe.
a) Colunas Disponiveis no LACE:
Para UPLC/HR-MS:
ACQUITY BEH C18 1.7 um, 2.1 x 50 mm pm (part number: 186002350).
Para GC/MS:

Phenomenex ZB-5, 30 m, 0.25 mm ID x 0.25 pm.
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1.5. A deteccdo de avarias no equipamento que, porventura, sejam advindas de amostras contendo substancias
incompativeis, concentragcdes maiores que as relatadas, ou outras condigdes que se possa classificar como mau

uso da maquina, podera resultar em:

a) Pagamento da manutencdo do equipamento prestada pela empresa fornecedora dos servicos de assisténcia
técnica (Waters para LC/MS e Agilent para GC/MS);

b) Suspensédo temporéaria do usuario ou;

c) Suspensdo temporaria do orientador/supervisor.

2. Especificagdes da amostra

2.1. Para amostras biolégicas e ambientais, especificar 0 modo de extracdo realizado (ex: liquido-liquido,
liquido-solido). Especificar se as amostras se referem a um analito especifico ou a produtos de metabolismo

ou degradacéo.

2.2. Para amostras de extrato de produtos naturais especificar a fracdo (ex: etandlica, aquosa etc) e, a faixa de

massa a ser investigada.

2.3. Para amostras que envolvam estudo de degradacéo, especificar o modo de extracdo e, a faixa de massa a

ser investigada.

2.4. Casos omissos serdo analisados separadamente.

3. Especificacfes para 0o EQUIPAMENTO: UPLC/HR-MS

3.1 As amostras devem estar numa concentragcdo maxima de 1,0 mg/mL e serem previamente filtradas através

de membranas conforme recomendado no item 1.3.

3.2 Utilizar vial (2 mL) apropriado para cromatografo liquido Waters ACQUITY H Class.
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3.3 Os solventes compativeis com o equipamento sdo MeOH, ACN (grau HPLC ou LC-MS) e 4gua Milli-Q.

Uso de acido formico, acido acético, etc ndo deve ser superior a 0,1 % (v/v).

3.4 Exige-se o uso do padréo formiato de sodio (0.5 mM) e do padréo leucina-encefalina (200,0 pg mL™) para

0 processo de calibracdo do equipamento.

4. Especificagdes para 0o EQUIPAMENTO: GC/MS
4.1 Analises de amostras volateis.

Anélises de amostras volateis, maximo ponto de ebulicio até 300 °C. E importante que a amostra esteja isenta
de &gua para a analise. A coluna que esta instalada no CG/MS ¢ a coluna Phenomenex ZB-5, 30 m, 0.25 mm
ID x 0.25 um, dessa forma é recomendado que o método para a anélise da amostra seja compativel com a

coluna disponivel.

4.2 Com excecdo dos técnicos responsaveis, somente poderd operar o0 equipamento o aluno do PPGQ
conforme o item 5 das normas de Gestdo, indicado pelo grupo de pesquisa e aprovado pelo Comité Gestor do
LACE.

Em caso de dlvida entrar em contato com o responsavel pelo e-mail lace@ufba.br
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