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LABORATORIO DE ESPECTROMETRIA DE MASAS

I. INTRODUCCION

La espectrometria de masas de alta resolucion es un técnica instrumental complementaria, orientada hacia la elucidaciéon
estructural de moléculas a través de la determinacién de sus masas moleculares y de las masas de algunos fragmentos

caracteristicos, utilizando cantidades de muestra relativamente pequenfas.

Esta técnica permite estudiar compuestos de naturaleza diversa: orgéanica, inorgéanica o bioldgica. Para tal fin es necesa-

rio ionizar las moléculas y obtener los iones formados en fase gaseosa.

Actualmente el laboratorio de espectrometria de masas del Centro de Investigaciones Quimicas UAEM cuenta con
el Espectrometro de Masas JEOL MS-700 de Alta Resolucidn, este equipo puede operar con las siguientes fuen-
tes de ionizacidn:

* Analisis mediante El (lonizacidon electrénica)

® Analisis mediante Cl (lonizacién quimica)

* Analisis mediante FAB (Bombardeo con dtomos rapidos)

® Analisis mediante ESI (Electrospray)

¢ Anélisis mediante APCI (lonizacién Quimica a Presién Atmosférica)

Los analisis en todas las técnicas de ionizacién se pueden obtener en modo positivo y negativo. Ademas, en cada un de
las técnicas de ionizacién arriba mencionadas, se puede determinar la masa exacta, asi como el estudio de fragmenta-
cion selectiva.

Después de la ionizacién se obtiene el registro del espectro de masas del id6n molecular y los fragmentos generados
(relacién masa/carga, m/z), y se determina la masa exacta de la fragmentacién selectiva.

Il. CARACTERISTICAS REQUERIDAS DE LAS MUESTRAS PARA ANALISIS.

- La muestra se entregara en un vial claramente identificado, de forma indeleble, con una referencia (clave) que debera

ser la misma consignada en la solicitud de analisis.

- La muestra se entregara principalmente sin disolver e indicando la cantidad que se aporta (generalmente 1 a 5 mg es

suficiente).

- Tener en cuenta que para obtener un buen resultado, especialmente en los anélisis de determinacidon de masa exacta,

se requiere de muestras de alta pureza para evitar interferencias.
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- Para la técnica electrospray considerar que:
o Las muestras deberéan venir disueltas ( 3 mg de muestra en 0.5 ml de disolvente) en metanol, de preferencia.

o Los disolventes volatiles son los mas adecuados. En caso de muestras insolubles las técnicas de ionizacidon que se
pueden aplicar son mas reducidas. Se recomienda evitar en lo posible disolventes como DMF o DMSO.

- Cuando la muestra sea inestable es necesario ponerse en contacto con el Técnico Responsable del laboratorio de

espectrometria de masas para establecer las condiciones apropiadas de analisis.

- Por la naturaleza del analisis realizado (analisis destructivo), Gnicamente es posible recuperar el material excedente del

estudio.

Cualquier duda relacionada con el tipo de experimento o técnica solicitada podra ser consultada directamente con la

responsable del area. Ing. Victoria Labastida, al correo: labasvg04@uaem.mx

lll. PROCEDIMIENTO PARA EL SERVICIO INTERNO

El servicio interno esté restringido a las muestras provenientes de proyectos de investigacion de los profesores investi-
gadores del ClQ y los estudiantes asociados a estos proyectos. Estas muestras reciben prioridad 1 con la consideracion
que el (la) responsable del laboratorio esta facultados para modificar el orden de procesamiento de las muestras cuando
existen razones de caracter técnico que conducen a la optimizacién del uso del equipo y el funcionamiento del labora-
torio. Ademas, debe tomarse en cuenta que no se procesardn muestras en los periodos programados para actividades

de mantenimiento preventivo y/o correctivo.

El solicitante del analisis debe registrar cada una de las muestras en la bitdcora que se localiza en el

Laboratorio de Espectrometria de masas anotando el tipo de analisis solicitado.
e Cada muestra debera ir acompanada del formato de solicitud con la informacién completa en cada campo.
® La muestra se procesara de acuerdo a la programacién de trabajo del laboratorio y en estricto orden de recepcion.

® Los resultados se entregaran contra firma de recepcién de los mismos en el formato de solicitud.

IV. PROCEDIMIENTO DE SERVICIO EN VINCULACION

El servicio de vinculacién lo ofrece el CIQ para apoyar el desarrollo de la investigacion en la UAEM, en otras instituciones
de educacidn superior y a la industria. Las muestras bajo esta categoria deberan ingresar, sin excepcion, a través de la

Jefatura de Vinculacién.

* La muestra debera satisfacer los requisitos descritos en el apartado de “Caracteristicas de las muestras para

analisis” y ser acompafada por el formato de solicitud correspondiente.



La Jefatura de Vinculacién proporcionaré en todos los casos una fecha probable de entrega de resultados que se
determina con base en la prioridad del servicio, el tipo de estudio solicitado y la carga de trabajo del laboratorio.

Al recibir la JV la notificacion de que el estudio ha sido concluido, se le comunicara al usuario que sus resultados

estéan ya disponibles (impresos o electrénicos, segln sea el caso)
Para la entrega de resultados impresos y/o electrénicos es necesario que se satisfagan las siguientes condiciones:

Usuarios Vinculacion-UAEM

Entrega de una carta en la que se compromete a dar los agradecimientos correspondientes al ClQ por los ser-
vicios prestados en cualquier comunicacion cientifica relacionada con los estudios realizados. Esta carta debera
estar firmada también por el director de la unidad académica.

Usuarios Vinculacion Académica

Entrega del comprobante de pago del servicio con una reduccién del 50% sobre el costo publico.

o)

Entrega/existencia de un convenio especifico de colaboracién con algin Profesor-Investigador del CIQ en el que
se establece como parte de la colaboracidn la realizacion de este tipo de estudios.

Usuarios Vinculacién Externa

Entrega o envio al usuario del resultado contra la entrega de comprobante de depésito por el monto correspondiente.

La facturacion de los servicios se hace a través de la Tesoreria UAEM. Una vez que esta dependencia elabore la
factura sera enviada al usuario por la via apropiada para ello.

PROCESAMIENTO DE LAS MUESTRAS. (INTERNAS Y EXTERNAS)

Las muestras admitidas para andlisis se registran en la bitadcora del equipo de EM consignandose la siguiente
informacién: Nimero consecutivo, nombre del investigador, nombre del solicitante, clave de la muestra, técnica

solicitada, i6n molecular esperado, fecha de solicitud.
Los viales correctamente identificados conteniendo las muestras se colocan en la mesa de trabajo.

El andlisis realizado a cada muestra se registran en el equipo en carpetas que indican en que fecha se realizé el
experimento (mes-dia-afio.dfl). En cada una de ellas se colocan los archivos de resultados identificados las inicia-
les de los investigadores del CIQ vy el registro numérico secuencial que le corresponde, (MFZ001). Los usuarios

externos tienen una clave equivalente.
Los archivos generados en cada experimento se resguardan en el equipo por un periodo de seis meses.

Al terminar el andlisis, los resultados se imprimen directamente. Si la solicitud incluyé el anélisis de alta
resolucién, se imprime la composicion elemental resultante del experimento y se anexa el gréafico de es-
pectro de masas.

Los resultados se entregan acompanados del vial conteniendo el residuo no utilizado para el anélisis.



