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В работе рассмотрены сорбционные и хроматографические свойства МЭМС колонок для га-
зовой хроматографии пилларного и капиллярного типа, наполненных оксидом алюминия. Показано, 
что применение пилларных МЭМС колонок на плоскости позволяет на 30 % увеличить их эффектив-
ность хроматографического разделения по сравнению с колонками капиллярного типа аналогичной 
формы и сечения. 
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One of the promising directions in the field of analytical instrumentation is the development of mi-
crofluidic devices, which are systems of thin channels on the surface of various materials such as glass [1], 
silicon [2], various polymeric materials [3]. The use of gas chromatographic columns on the plane in the de-
sign of modern analytical devices leads not only to a reduction in the size of the devices, but also to a signifi-
cant reduction in one cycle of analysis [4-7]. One of the ways to minimize the time of chromatographic anal-
ysis is the creation of columns (pillars) inside the channel, which can significantly increase the specific effi-
ciency of such columns. The aim of this work was to develop, manufacture and study the chromatographic 
properties of MEMS columns of pillar type. 

Comparison of MEMS columns of pillar and capillary types with the same channel topology showed 
that the efficiency of chromatographic separation for pillar-type columns is 30% higher than the efficiency of 
the capillary-type columns. This effect is achieved by decreasing the pressure drop and the contribution of 
the vortex diffusion in comparison with the MEMS columns of the capillary type. The presence of an ordered 
structure in the form of columns inside the capillary of the pillared MEMS columns results in a significant 
increase in the column efficiency compared to the microfluidic columns of the capillary type by reducing the 
contribution of longitudinal diffusion and mass transfer. As the carrier flow through the section containing 
the pillars, the mass transfer is reduced due to transverse diffusion, which leads to a decrease in the smearing 
of the chromatographic band. As the gas flow passes through the section where the columns are absent, there 
is a slight blurring of the chromatographic strip, which is substantially smaller than in the parabolic flow pro-
file of the open capillary column. Thus, the smearing of the chromatographic strip in the semi-packed column 
is less than in the capillary column, which leads to an increase in the column efficiency. 

Due to the increased efficiency, the time of one cycle of analysis of natural gas components on these 
columns is reduced by more than half and amounts to 1.7 min. 

Keywords: gas chromatography, microfluidic systems, pillar columns, microelectromechanical sys-
tems 
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Введение 

Одним из перспективных направлений в области аналитического приборо-
строения является разработка микрофлюидных устройств, представляющих собой 
системы тонких каналов на поверхности различных материалов, таких как стекло 
[1], кремний [2], различные полимерные материалы [3]. Применение газохромато-
графических колонок на плоскости в конструкции современных аналитических при-
боров приводит не только к уменьшению габаритов приборов, но и к значительному 
снижению одного цикла анализа [4-7]. Одним из способов минимизации времени 
хроматографического анализа является создание внутри канала столбиков (пилла-
ров), которые позволяют значительно увеличить удельную эффективность таких ко-
лонок. Целью данной работы являлось разработка, изготовление и исследование 
хроматографических свойств пилларных МЭМС колонок на плоскости. Также в 
данной работе представлено сравнительное исследование хроматографических 
свойств пилларных и капиллярных микронасадочных МЭМС колонок. 

Эксперимент 

Для проведения эксперимента методом микрофрезерования были изготовле-
ны газохроматографические МЭМС колонки пилларного и капиллярного типа на 
плоскости металлических пластин (рис. 1). Данные колонки характеризуются одина-
ковыми размерами канала: ширина – 1500 мкм, глубина – 500мкм, длина – 0.5 м. От-
личительной особенностью МЭМС колонок пилларного типа является наличие 
внутри калана упорядоченной структуры в виде микростолбиков одинакового раз-
мера 500×500×500 мкм. Фотография каналов полученных МЭМС колонок пилларно-
го типа представлены на рисунке 2. 

 
а 

 

 
б 

Рис. 1. Схемы каналов МЭМС колонок пилларного (А) и капиллярного (Б) типов 

 
Рис. 2. Фотография каналов МЭМС колонок пилларного типа  

на плоскости алюминия 
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Процесс создания МЭМС колонок состоял из следующих основных этапов 
(рис.3). На первом этапе (рис. 3 А) происходит формирование каналов на плоскости 
алюминиевой пластины (АМГ6) методом микрофрезерования. На втором этапе (рис. 
3 Б) полученную алюминиевую пластину на плоскости с сформированными микро-
каналами соединяют с аналогичной алюминиевой пластиной с помощью термопла-
стичного химически инертного полимера [8]. На третьем этапе (рис. 3 B) осуществ-
ляется термическая герметизация пластин путем нагревания при температуре 
Т=400°С в течение 2.5 часов.  

 
Рис. 3. Процесс создания МЭМС колонок 

 
Сформированные каналы заполнялись суспензионным методом оксидом 

алюминия (диаметр частиц 50 мкм). После заполнения полученные колонки конди-
ционировались в течении 8-ми часов при температуре 200°С в потоке гелия со ско-
ростью 12 см3/мин. 

Газохроматографический эксперимент проводился на газовом хроматографе 
«Кристалл 5000.1» с пламенно ионизационным детектором, газ-носитель – гелий. 

В качестве фактора, оценивающего эффективность изготовленных МЭМС ко-
лонок, использовали параметр высоты, эквивалентной теоретической тарелке H, мм, 
который рассчитывали по формуле:  
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где 2/1τ  – ширина хроматографического пика на половине его высоты, мин; Rt  - 

время удерживания хроматографического пика, мин, L – длина колонки, мм. 
В качестве тестовой смеси использовали стандартную газовую смесь, содер-

жащую метан (67%об.); этан (12%об.); пропан (6.7%об.); изо-бутан (2.3%об.); н-
бутан (2.5 %об.); нео-пентан (0.004 %об.); изо-пентан (0.5%об.); н-пентан (0.6%об.). 
Объем вводимой пробы составлял 150 мкл. Условия проведения хроматографиче-
ского анализа: температура колонки –100°С, расход газа-носителя (гелия) – от 3.5 до 
35 см3/мин. 

Обсуждение результатов 

На рис. 4 представлены кривые Ван-Деемтера для изготовленных МЭМС ко-
лонок на плоскости пилларного (рис. 1б) и капиллярного (рис. 1а) типа. 
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Рис. 4. Зависимость ВЭТТ от расхода газа-носителя для МЭМС колонки пил-
ларного (2) и капиллярного (1) типов (температура колонок 100°С,  

газ-носитель – гелий, сорбат – пропан) 
 

Экспериментально установлено, что для МЭМС колонки пилларного типа 
минимальная ВЭТТ составляет 0.67 мм при расходе 14.3 см3/мин, что соответствует 
736 теоретическим тарелкам, в то время как для МЭМС колонки капиллярного типа 
минимальная ВЭТТ составляет 0.98 мм при расходе 14.1 см3/мин (число теоретиче-
ских тарелок =510).  

Таким образом, отличительной особенностью нового типа газохроматографи-
ческих колонок – МЭМС колонок пилларного типа – является возможность значи-
тельного повышения загрузочных свойствах, а также уменьшения перепада давления 
и вклада вихревой диффузии по сравнению с микронасадочными МЭМС колонками 
капиллярного типа сечением 0.2-0.6 мм.  

Наличие упорядоченной структуры в виде столбиков внутри капилляра пил-
ларных МЭМС колонкок приводит к существенному увеличению эффективности 
колонок по сравнению микронасадочными колонками капиллярного типа за счет 
уменьшения вклада продольной диффузии и массопередачи.  

Благодаря увеличению эффективности применение пилларных МЭМС коло-
нок позволяет сократить время анализа углеводородов С1-С5 с 3.5 минут до 1.7 ми-
нуты при удовлетворительном разрешении всех компонентов смеси (рис. 5).  

 
Рис. 5. Хроматограмма разделения стандартной газовой смеси с использова-

нием пилларной МЭМС колонки (адсорбент – Al2O3, температура колонки – 100°С, 
давление газа-носителя (гелия) – 170 кПа, расход газа-носителя (гелия) 12 см3/мин) 



 

 
Платонов и др. / Сорбционные и хроматографические процессы. 2018. Т. 18. № 2 

247

Заключение 

Сопоставление МЭМС колонок пилларного и капиллярного типов показало, 
что эффективность колонок пилларного типа на 30 % выше, чем эффективность ко-
лонок капиллярного типа. Благодаря увеличению эффективности время одного цик-
ла анализа компонентов природного газа на данных колонках сокращается более чем 
в два раза.  

 
Работа выполнена при финансовой поддержке  
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