Micellar Electrokinetic Capillary Chromatography, MECC

MICELARNI ELEKTROKINETICKA KAPILARNI
CHROMATOGRAFIE (MECC, MEKC)

Separadni pufr obsahuje povrchové aktivni latku (detergent),
kteravytvari ve vodném pufru micely.

Micely jsou pseudostacionarni fazi s hydrofobnimi dutinami,
které dobie rozpousteji lipofilni 1atky.

Micely nesou na svém povrchu elektricky naboj avykazuji
vlastni elektroforetickou migraci v e ektrickém pali.
Analyty s rozdilnou hydrofobitou podléhgji rozdilné distribuci
mezi vodnou a micel arni fazi.

Vice lipofilni analyty jsou pohybujici se pseudostacionérni
fazi vice rozpoustény arychleji unaseny.

Rozdily v rychlostech micelami rozpousténych a unasenych
analytt vedou k jeich vzgemné separaci.

Metoda je vhodnd pro neutrdni i nabité anayty a nelze ji
kombinovat s M S detekci.

MECC — separacni mechanismus
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dodecylsiran sodny, SDS 8,3 62 18000
dodecyl sulfonan sodny 9,8 54 15000
kyselina cholova 14,0 3 14000
kyselina deoxycholova 50 4 17000
kationtové

dodecyltrimetylamoniumbromid, DTAB 14,6 61 19300
tetradecyltrimetylamoniumbromid, TTAB 4,4 64 19000
hexadecyltrimetylamoniumbromid, CTAB 0,9 78 28000
neiontové

polyoxyethylen-23-laurylether, Brij 35 0,1 40 48000
Triton X-100 0,2 140 90000

CMC [mmol/dm® = kritick& micel&ni koncentrace
n = agregacni ¢islo
MW [g/mal] = micelarni hmotnost
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RETENCNi FAKTOR v_MECC
10 mM TRIS/ H3BO; (pH= 8,5), 50 mM SDS
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methanol 7,0 0
1 1,3-dihydroxybenzen 8,3 0,27
2 fendl 9,4 0,55
3 p-nitroanilin 11,6 1,28
4 4-methylfenol 12,3 1,54
5 2,6-dimethylfencl 14,8 2,89
6 toluen 15,0 3,06
7 1,2-dimethylbenzen 18,8 7,70
8 propylbenzen 21,8 2317
Sudan 111 24,0 0
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ELUCNI OKNO v MECC a HPLC
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DISTRIBUCE NEUTRALNICH LATEK v MECC
micel&rni féze = pseudostacionérni faze = mc
vodna féze = ag

Ci
distribucni konstanta: K p j =( )me
(Ci)ag
retenéni faktor :
K = M)me _  Vmc _ Vine Xcs - CMC)
i =

POZOROVANA RYCHLOST NEUTRALNICH

(Daq KD Vaq =KDV o Xcs- CMO)
Vine Pparciéini molmi objem micel
pro malé konc_entrace detergentu :
ki @Kp,i W mc XCs- CMC)
Vsps 2z°c =0,25dm>/ mol
CMCgps =8,3mmol / dm®

LATEK v MECC

Veof =Meof € Vme =Mmc €
Mme efektivni mobilita micel
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1 k;
Vpoz,i :mxmeof xE + 14k, oo Mme + Meot ) *E
Ki
Vpoz,i = (Meof +1"‘ki Mpmc) >E
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PSEUDOEFEKTIVNI MOBILITA NEUTRALNICH

LATEK v MECC
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DISTRIBUCE NABITYCH LATEK v MECC
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z elektroferogramu : nelze pouzit nadedujici rovnici
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CELKOVA MOBILITA NABITYCH LATEK v MECC
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MECC : VITAMINY
J.Chromatogr., 447(1988)133-140

100 pm 1.D., 50 cm, 80 cm
20 mM Na,HPO,/NagPO, (pH = 9,0), 50 MM SDS
15KkV (100 pA), UV detekee pri 254 nm

piky :

1 nikotinamid (Bg), 2 pyridoxin (Bg), 3 kyanokobalamin (B1y),

4 kyselinaaskorbova (C), 5 riboflavin (B,), 6 kyselina
nikotinov4, 7 ethyl-p-aminobenzoat (vnitini standard), 8
thiamin (B,)
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MECC : TONIC

75um 1.D., 61 cm, 72 cm

25 mM Na,B,O; (pH =9,2), 25 mM SDS
20 mbar / 0,10 min (= 13 nl)

20 kV (76 pA)

UV detekce pti 254 nm

piky :

1 kyselina askorbova (68 mg/l; 0,9 ng ve 13 nl)
2 kyselina sorbova (174 mg/l; 2,3 ng ve 13 nl)
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MECC : karboxylové kyseliny
J. Chromatogr., 608 (1992) 403-411

50 um I.D., 44,5cm, 65,7 cm

18 mM Na;B,O; + 30 mM NaH,PO, + 50 mM CTAB
Separace : -20 kV

Detekce : UV pti 280 nm
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