
응용 자료 
환경 

서론
포장재, 보관 및 식품 용기, 전자 제품, 장난감 및 섬유와 같은 많은 일상 용품에는 
플라스틱이 포함되어 있습니다. 플라스틱이 비용 효율적인 재료로 자리잡은 1950년대부터  
소비재, 산업, 농업, 해양 활동, 재활용 센터 및 일반 폐기물에서 발생하는 엄청난 양의 
플라스틱이 환경을 오염시켰습니다. 플라스틱은 완전히 분해되지 않고 조각화되어 
밀리미터에서 나노미터 직경 크기의 입자를 생성하기 때문에 플라스틱 오염 및 
플라스틱으로 오염된 물이 문제로 대두되고 있습니다. 5mm~1μm 크기의 입자를 흔히 
미세플라스틱(MP)이라고 하고 1μm보다 작은 입자를 나노플라스틱(NP)이라고 합니다. 
미세플라스틱으로 인한 위험은 아직 완전히 규명되지 않았기 때문에 신뢰할 수 있는 입자 
분석 및 입자 크기 분석법이 필요합니다. 또한 물, 토양, 공기 및 식품의 플라스틱 오염 
문제에 대한 대중의 인식이 전 세계적으로 높아지고 있습니다(1). 플라스틱 오염의 규모가 
크고 플라스틱 오염 물질 작용에 대한 지식이 보편화되지 않았음을 감안할 때, 생태계와 
인간 건강에 미치는 플라스틱 입자의 위협을 이해하려면 더 많은 연구가 필요합니다.
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시간에 따른 MP와 NP의 거동을 연구하기 위해 플라스틱 입자의 
크기, 양 및 재료 종류를 샘플링하고 분석하기 위한 다양한 
분석법이 개발되고 있습니다. 복잡한 환경과 생물학적 매체에서 
MP에 대해 이루어지는 대부분의 연구는 크기가 큰 입자에 
초점을 맞추고 있는 반면, 5μm 미만의 MP 특성을 분석하기 위한 
미세플라스틱 분석법은 드뭅니다(2). 

단일 입자(sp) ICP-MS는 금속 기반 나노 입자를 연구하는 데 
널리 사용되어 왔기 때문에 MP 및 NP의 수와 크기를 정량적으로 
분석하는 데 실효성 있는 기술입니다(3). 연구자들은 서브 μm 
크기에서 합성 Au 코팅 MP의 크기와 수 농도를 정량하기 위해 
spICP-MS를 사용하고 있습니다(4, 5). 그러나 이 분석법은 Au 
코팅의 간접 분석에 기초하고 있는 관계로 여러 단계의 시료 
전처리가 필요합니다. 최근 연구에 따르면 spICP-MS는 13C를 
모니터링하여 폴리스티렌 MP 입자 크기와 수 농도를 정량할 수 
있는 것으로 나타났습니다(6-8). 이 분석법은 통제된 연구 환경에서 
MP를 조사할 수 있는 유망한 분석법입니다. 

이 연구에서는 실험실 시뮬레이션 환경에서 13C 신호를 
모니터링하여 UV 분해가 진행되는 동안 폴리스티렌 MP의 입자 
수와 크기를 정량하는 spICP-MS 분석법을 추가로 개발했습니다. 

실험 
재료 및 시료 전처리
이 연구에서는 폴리스티렌(PS) 마이크로비드를 MP로 
사용했습니다. 입자 크기가 800nm(품번: PL6008-4101, 인증 평균 
직경: 805nm) 및 1,000nm(품번: PL6010-4101, 인증 평균 직경: 
1,024nm)인 두 가지 PS 마이크로비드 현탁액(구형, 10.0%  
wt/wt)을 애질런트에서 입수했습니다. 세 가지 다른 크기의  
PS(구형, 1.8μm, 3μm, 5μm)를 포함하는 마이크로비드 분말은 
Tesulang Inc.(중국 광동)에서 구입했습니다. 세 가지 PS 
마이크로비드 분말의 평균 직경은 주사전자현미경(SEM, Hitachi 
SU8010, Japan)으로 측정했습니다. 직경은 그림 1과 같이  
1.82 ± 0.11μm, 2.97 ± 0.19μm, 4.96 ± 0.14μm였습니다. 모든 
MP 현탁액 시료는 분석 전에 탈이온수(DIW)를 이용해  
2~50mg/L 농도 범위(MP 입자 크기에 따라 다름)로 전처리  
및/또는 희석했습니다.

전체 SEM 결과

그림 1. 이 연구에 사용된 세 가지 마이크로비드 분말의 전체 SEM 결과. 각 분말에서 
측정된 PS의 크기는 각각 1.82 ± 0.11μm(n=175), 2.97 ± 0.19μm(n=168) 및 
4.96 ± 0.14μm(n=55)였습니다. 

기기
Agilent 8900 Triple Quadrupole ICP-MS(ICP-QQQ)를 spICP-MS  
분석법에 사용했습니다. 시료 도입 시스템은 내경 1.0mm의  
주입기가 있는 석영 토치(품번: G3280-80081), 표준 석영 
스프레이 챔버, standard glass concentric nebulizer 및 니켈 팁 
인터페이스 콘으로 구성되었습니다. 시료는 0.51mm 내경 PTFE 
튜브(품번: 8003-0689)를 사용하여 자가 흡인으로 ICP-MS에 
도입되었습니다. 8900에는 ORS4 충돌/반응 셀(CRC)의 양쪽에 
위치한 두 개의 Quadrupole, Q1 및 Q2가 포함되어 있어 MS/MS 
모드 작동이 가능합니다. 본 연구에서는 Q1 및 Q2가 m/z = 13으로 
설정된 MS/MS를 사용하여 13C를 no gas 모드로 측정했습니다. 
이러한 작동 조건은 더 나은 신호 대 잡음비(S/N) 비율과 더 낮은 
크기 검출 한계를 제공했는데, 아마도 MS/MS 모드에서 12C의 피크 
테일링 오버랩이 제거되었기 때문인 것으로 추측됩니다. 일반적인 
기기 작동 파라미터는 표 1에 나와 있습니다. 데이터 수집, 검량, 
시료 내 입자 수, 농도 및 입자의 크기 분포 계산에 Agilent  
ICP-MS MassHunter 소프트웨어 버전 5.1 의 단일 입자 모듈을 
사용했습니다.
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표 1. 폴리스티렌 미세플라스틱의 spICP-MS 분석을 위한 일반적인 Agilent 8900 
ICP-QQQ 작동 파라미터와 수집 설정. 

파라미터 설정

RF 전력(W) 1600

샘플링 깊이(mm) 6.0

Nebulizer 가스 유속(L/min) 0.78

KED (V) 5

시료 주입구 유속(mL/min) 0.08

Q1  Q2 질량(m/z) 13  13

머무름 시간(ms) 0.1

수집 시간(초) 60

UV 분해 처리
MP의 UV 분해 과정을 연구하기 위해 석영 비커에서 PS MP(5μm) 
현탁액을 DIW로 10mg/L까지 다단계 희석하여 제조했습니다. 
MP가 균일하게 분산되도록 하기 위해 유리 교반기를 사용하여 
현탁액을 혼합하고 초음파 및 볼텍싱 처리했습니다. MP의 자외선 
분해는 그림 2와 같이 36W UV 램프(CNLIGHT, 중국)를 사용하여 
수행했습니다. 실험을 하는 동안 교반을 통해 MP가 현탁액에 
잘 분산되도록 했습니다(MP가 비커 벽에 침전되었다는 징후는 
없었음). UV 분해된 MP는 0, 12, 16 및 20시간 후에 유리 피펫으로 
채취했습니다. 그런 다음 시료를 spICP-MS 분석법을 사용하여 
분석했습니다. 

자외선

현탁 및 희석 후 바로 분석

0, 12, 16, 20시간 
후 수집 및 분석

그림 2. 실험 워크플로를 나타낸 그림입니다. 

결과 및 토의  
각 현탁액에서 PS MP의 크기와 입자 수 농도는 spICP-MS 
모드에서 작동하는 8900 ICP-QQQ를 사용하여 측정했습니다. 
13C 신호의 강도는 PS MP의 크기와 관련되며 획득 시간 내의 피크 
이벤트 수는 MP의 입자 수 농도를 측정하는 데 사용됩니다.

PS MP의 크기 및 크기 분포 측정 
spICP-MS 분석법으로 13C를 모니터링하여 다양한 PS MP 
현탁액(즉, 0.8μm, 1μm, 1.8μm, 3μm 및 5μm)의 크기 분포를 
측정했습니다. 그림 3에서 볼 수 있듯이 각 PS MP 현탁액의 평균 
강도 값(초당 카운트, CPS)을 MP 부피(고체 구로 간주됨)의  
함수로 나타내었습니다. 5개의 현탁액에 대해 우수한 선형 
관계(R2 = 0.9999)를 얻었으며, 이는 기기가 0.8~5μm의 입자 
크기를 포괄하는 넓은 동적 범위로 PS MP를 분석할 수 있음을 
보여줍니다.

그림 3. spICP-MS에 의해 측정된 PS MP 입자 크기의 검량선. 검량은 평균 강도
(CPS) 대 입자 부피(μm3)로 표시되었습니다. 표 2의 데이터.

1.8μm, 3μm 및 5μm PS MP를 1:4.6:20.1의 질량비로 혼합하고 
spICP-MS로 분석했습니다. 측정된 각 입자의 CPS 결과와 
검량선을 사용하여 입자 크기 데이터를 계산했습니다. 그림 4에서  
볼 수 있듯이, 결과는 테스트한 전체 크기 범위에 걸쳐 SEM 
이미징으로 얻은 크기 분포의 통계적 분석과 잘 일치했습니다. 

0.8 및 1μm PS MP의 크기 분포도는 그림 3에 표시된 spICP-MS 
검량선을 바탕으로 계산되었습니다. 평균 크기는 각각 0.86 ± 0.11 
및 1.03 ± 0.18μm로, PS 마이크로비드 현탁액의 공칭 값 내에 
있었습니다. 이 결과는 spICP-MS 분석법이 PS MP에 대해 정확한 
크기 분포 데이터를 제공함을 보여줍니다.
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표 2. 다섯 가지 크기의 PS MP를 분석하기 위한 spICP-MS 분석법의 일반적인 분무 
효율과 평균 강도. 

입자 크기 분무 효율 평균 강도

(μm) (%) (CPS)

0.805 1.9 1.67E+05

1.011 1.5 3.07E+05

1.8 0.8 1.39E+06

3 0.8 5.51E+06

5 0.5 2.47E+07

UV 분해 중 PS MP 크기 변화
5μm PS MP의 입자 수와 크기를 정량하기 위해 개발된 spICP-MS 
분석법을 사용하여 실험실 시뮬레이션 환경에서의 UV 분해 효과를 
연구했습니다. 초기 연구에서는 시료를 수집하고 UV 노출 0, 12, 
16 및 20시간 후에 spICP-MS로 분석했습니다. 

그림 5에서 볼 수 있듯이 spICP-MS 측정 결과, UV 분해 과정에서 
실험 20시간 이내에 서브 마이크로미터에서 마이크로미터 크기의 
2차 MP가 생성된다는 것을 명확히 알 수 있습니다. 측정된 입자 
크기 분포는 MP 분해 과정의 메커니즘을 상세하게 추적할 수 
있음을 보여줍니다. 분해가 시작되고 처음 12시간 동안 평균 입자 
크기가 4.9에서 4.1μm로 감소했으며 더 작은 크기(<1.8μm)의  
MP도 검출되었습니다. 16시간 및 20시간에 MP 입자 크기 분포의 
변화는 평균 크기가 각각 3.3 및 2.2μm로 감소하였고, <1.8μm 
크기의 MP가 더 많이 생성되었음을 보여주었습니다. 

spICP-MS 결과

그림 4. 혼합된 PS 마이크로비드 분말의 세 가지 크기에 대한 spICP-MS 결과. 

Nebulizer 효율 계산: Nebulizer 효율(ŋneb)은 미지 시료 내 입자의 
수 농도를 계산하는 데 필요합니다. 본 연구에서는 PS MP의 ŋneb 을  
수식 1에 기초해 계산했습니다.

   

여기서 Np는 수집 시간 내에 검출된 입자의 수입니다. Cprepared는 
spICP-MS 분석을 위해 준비된 입자의 수 농도(입자/L)이고, v는 
시료 주입구 유속(L/s), T는 총 수집 시간(초)입니다. 

계산된 결과는 다양한 PS MP 현탁액의 nebulizer 효율이 
0.5~1.9% 범위임을 보여줍니다. 표 2는 입자가 클수록 ŋneb 값이 
작아짐을 보여줍니다. 

입자 수 농도 검출 한계 계산: 입자 수 농도 검출 한계 
(LOD, 입자/L)는 수식 2에 따라 계산했습니다. 

   

여기서 ŋneb는 분무 효율, v는 시료 주입구 유속(L/s), T는 총 수집 
시간(초)입니다. 

수식 2를 사용했을 때 spICP-MS 분석법은 MP의 크기에 따라  
2.0 × 106 ~ 6.9 × 106 입자/L 범위 내의 입자 수 LOD를 
가졌습니다. 

분무 효율은 MP 입자 크기에 따라 크게 다릅니다. 따라서 미지 
시료에서 MP의 수 농도를 계산할 때 ŋneb는 다양한 크기 분율(즉, 
>3μm, 1.8-3μm 및 0.8-1.8μm)에 따라 사용해야 합니다. 이 접근 
방식으로 MP의 수 농도를 더 효과적으로 추정할 수 있습니다.

(Eq 1)

(Eq 2)
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0시간
12시간
16시간
20시간

그림 5. UV 분해 실험의 0, 12, 16 및 20시간 후, MP의 spICP-MS 입자 크기 분포 
결과.

UV 분해 과정에서 MP의 입자 수 농도 변화의 역학을 이해하기 
위해, spICP-MS로 처음 크기가 5μm로 측정된 입자에 대한 크기 
분획 입자 수 농도를 얻었습니다(표 3). 처음 12시간 동안에는 
MP(>3μm, 1.8-3μm, 0.8-1.8μm)의 크기 분획 입자 수 농도에 거의 
변화가 없었습니다. 16시간과 20시간 후에 중간 크기(1.8-3μm) 
MP의 입자 수 농도가 크게 증가했습니다. 이 증가와 동시에  
20시간 후, 큰 크기(>3μm)의 MP 입자 수 농도가 4.6 × 106입자/L의  
LOD 아래까지 감소했습니다. 또한 12~20시간의 UV 노출 후, 작은 
MP(0.8-1.8μm)의 입자 수 농도가 약 4.14 × 107에서 3.58 × 108 
입자/L로 현저하게 증가했습니다. 작은 입자의 이러한 증가는  
UV 분해 과정에서 2차 조각화된 MP가 생성됨을 나타냅니다. 

표 3. UV 분해 실험 0, 12, 16 및 20시간 후의 평균 입자 농도 결과입니다. 입자의 
원래 크기는 5μm였습니다.

시간(h)
입자 농도(입자/L)

0.8–1.8μm 1.8-3μm >3μm 합계

0 7.53E+06 <LOD 1.78E+08 1.87E+08

12 4.14E+07 8.48E+06 1.63E+08 2.13E+08

16 6.08E+07 9.09E+07 1.49E+08 3.01E+08

20 3.58E+08 2.13E+08 <LOD 5.74E+08

결론
Agilent 8900 ICP-QQQ로 13C를 측정하여 플라스틱 입자를 
측정하기 위한 미세플라스틱 분석법이 개발되었습니다. 단일 
입자(sp) ICP-MS 분석법으로 서브 마이크로미터(0.8μm)부터 
마이크로미터(5μm)까지의 범위를 포괄하는 넓은 크기 범위에서 
미세플라스틱 입자 크기와 수 농도를 정확하게 정량할 수 
있었습니다. 다양한 크기의 입자에 대한 분무 효율을 고려했을 때 
수 농도 검출 한계는 2.0 × 106 ~ 6.9 × 106입자/L 범위였습니다. 

spICP-MS 분석법을 사용하여 폴리스티렌 MP의 자외선 가속 분해 
역학을 조사했습니다. 그 결과, 시간 경과에 따른 폴리스티렌 MP의 
조각화가 명확하게 나타나, 시뮬레이션된 노출 20시간 동안 많은 
수의 나노 및 마이크로 크기 입자가 생성되었습니다. 

이 연구에서는 MP의 입자 크기와 수 농도에 대한 분해 역학을 
조사하고 정량했습니다. spICP-MS 미세플라스틱 분석법에 의해 
제공된 데이터는 장기 2차 MP 생성 과정 및 환경에서 MP의 
유지를 추정하는 데 사용될 수 있습니다. 이러한 통찰력은 생태계에 
미치는 미세 및 나노 플라스틱 오염의 독성학적 위험을 평가하는 
데 필수적입니다.

추가 정보
자세한 내용은 Ziyi Liu 등의 다음 연구 내용을 참조하세요: 
Quantifying the Dynamics of Polystyrene Microplastics  
UV-Aging Process. Environ. Sci. Technol. Lett. 2022, 9 (1), 
50–56. https://doi.org/10.1021/acs.estlett.1c00888.

소모품 목록
입자 크기가 800nm인 폴리스티렌 마이크로비드 현탁액(구형, 
10.0% wt/wt) (품번: PL6008-4101) 

입자 크기가 1,000nm인 폴리스티렌 마이크로비드 현탁액(구형, 
10.0% wt/wt) (품번: PL6010-4101) 

내경 1.0mm의 주입기가 달린 석영 토치(품번: G3280-80081)

0.51mm 내경 PTFE 튜브(품번: 8003-0689)

https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=PL6008-4101
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=PL6010-4101
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=G3280-80081
https://www.agilent.com/store/productDetail.jsp?catalogId=8003-0689
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