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PROTOCOLO DE PREPARO DE AMOSTRAS:
ESI-MS INJECAO DIRETA

O preparo adequado das amostras é fundamental para se obter os resultados
desejados, assim como evitar problemas com o Equipamento. Cada etapa do
procedimento descrito a seguir deve ser seguido rigorosamente.

Antes de solicitar a analises:

1) Observe as normas do LAMEM (http://www.lamem.uff.br).

2) Informe-se sobre a técnica e avalie se as andlises que estd solicitando fornecerdo as
informagdes que vocé necessita.

3) Se vocé ainda ndo é um usudrio credenciado, preencha o formuldrio de
credenciamento (http://www.lamem.uff.br/index.php/formuldrios) e encaminhe a
coordenagdo do LAMEM (http://www.lamem.uff.br/index.php/contatos).

4) Preencha o formuldrio de solicitagdo de andlises com todas as informagées
solicitadas - formuldrios incompletos ndo serdo aceitos e as amostras ndo serdo
analisadas.

5) Agende a entrega da amostra diretamente com o técnico/bolsista, ou através do e-
mail: lamemuffms@gmail.com.

Materiais e Reagentes Necessarios

* Vials de vidro ou tubos de centrifuga “Eppendorf” de 2,0 mL

* Micropipetas de 20 e 1000 pL e respectivas ponteiras

« Solvente para dissolucdo da amostra (alta pureza)

* Metanol ou Acetonitrila grau MS para diluigao da amostra

» Seringa de vidro 2 mL e filtros de seringa 0,45 p (compativeis com o solvente
utilizado) ou pipetas Pasteur de vidro, tetina e algoddo (alternativa para filtro de
seringa)

Lavagem de Vidrarias

A vidraria usada para preparo e manipulacdo de amostras deve ser usada
exclusivamente para essa finalidade. Sua limpeza deve seguir o procedimento descrito a
seguir:

1) Lave as vidrarias com agua e sabdo (usando esponja exclusiva para essa
finalidade);

2) Deixe de molho por 1 hora em solu¢do etanol/KOH (preparada exclusivamente
para essa finalidade);

3) Enxague com agua;

4) Colocar de molho em solu¢do aquosa de HCI 1 mol/L (preparada
exclusivamente para essa finalidade) por 1 hora;

5) Enxaguar com agua destilada e secar na estufa.
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Preparo das Amostras

As amostras devem estar completamente solubilizadas antes da diluigdo no
solvente grau MS. A solucdo a ser analisada deve estar livre de qualquer tipo de material
particulado, que pode entupir o tubo capilar da interface ESI.

Use luvas nitrilicas ou de latex sem talco para a preparacdo das amostras, seguindo
as etapas listadas a seguir.

1) Com o auxilio de uma balan¢a analitica, pese 1,0 mg da amostra em um vial ou
tubo Eppendorf de 2 mL.

2) Solubilize a amostra em 1,0 mL do solvente apropriado, de preferéncia metanol
ou acetonitrila (usar somente solvente grau HLPC ou superior).

3) Filtre da amostra em um filtro de seringa 0,45 uL compativel com o solvente
utilizado e colete a solugdo em um novo vial ou tubo Eppendorf de 2 mL;

4) Alternativamente, a filtracdo pode ser feita utilizado uma pipeta Pasteur e
algoddo. Nesse caso, i) insira e compacte aproximadamente 5 mm de algoddo
“limpo” na ponta da pipeta e lave o algoddo com 5 x 1 mL do mesmo solvente
usado para solubilizar a amostra; ii) filtre a amostra e recolha a solugdo em um
outro vial ou tubo Eppendorf.

5) colete 20 ulL da solugdo filtrada, transfira para um novo vial ou tubo tubo
Eppendorf e dilua com 980 ulL Metanol ou MeCN grau MS, a fim de obter 1,0 mL
da solugdo final.
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Figura 1. Procedimentos passo a passo para o preparo da amostra.

Apos a realizacdo das andlises, as amostras devem ser recolhidas e descartadas
pelo usudrio.




