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前言 

许多水源中的微塑料污染是对环境的严重威胁 [1, 2]。由于水样中的微塑料颗粒数量
可能跨越多个数量级，其接触带来的潜在有害影响已成为了科学界的热门话题。使
用传统手动光谱（如傅里叶变换红外光谱 (FTIR)）或目视检查方法测定水样中微塑
料颗粒的大小和数量往往比较困难。关于微塑料分析样品前处理所需的样品净化流
程，有大量文献可供参考。然而，这些流程通常很耗时，且涉及危险化学品，处理
少量样品更是难上加难。虽然 FTIR 是微塑料分析的常规选择，但这种方法收集数据
极其耗时，往往需要几天时间。FTIR 的相干光源较大，在聚焦小的微塑料颗粒时效
率相当低。本研究评估了一种更简单的方法，从各种水基质中分离出微塑料，然后
使用 Agilent 8700 激光红外 (LDIR) 成像系统进行鉴定。
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快速简单地表征地表水和处理后污水
中的微塑料

利用 Agilent 8700 LDIR 激光红外成像系统分析微塑料
污染
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实验部分
试剂与化学品
光谱级乙醇、十二烷基硫酸钠和其余全部化学品均购自 
Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, USA)。80 µm 的聚苯乙烯 (PS) 
微球标准品购自 Thermo Scientific (Fremont, CA, USA)。用
于加标回收率分析的去离子 (DI) 水取自 Milli Q 水纯化系统 
(Millipore, USA)。 

水样采集和实验室前处理
地表水原液取自新加坡集水区，处理后污水取自新加坡废水处
理工厂，均用大桶收集，共 10 L。然后对 1 L 水样进行二次取
样，用于微塑料分析。使用前，将所有玻璃器皿在超声水浴中
用 0.3 g/L 十二烷基硫酸钠溶液进行处理，再用超纯 (18 MΩ) 
水冲洗。 

颗粒收集工作流程
颗粒收集流程如图 1 所示。 

真空过滤设备购自 Johnson Scientific (Johor, Malaysia)。
水样用 10 µm，19 mm 的安捷伦半制备型滤盘（部件号： 
5022-2166，图 2）进行真空过滤，滤盘配备适当的硬件组
件（部件号：5022-2165）。滤盘是一个不锈钢筛网，易于拆
卸，可重复使用。用连接滤芯接头（部件号：5062-8517）
的 PTFE 溶剂管线（部件号：5062-2483）将样品导向滤盘组
件，进行颗粒捕获。根据样品类型复杂程度的不同，每次过滤
操作耗时约 7–10 min。在过滤完地表水和处理后污水这类复
杂样品后，用 50 mL 去离子水冲洗滤盘，冲洗出捕获到的颗
粒。滤盘在使用前后均用去离子水冲洗，避免各次过滤操作之
间发生交叉污染。

图 1. 微塑料颗粒收集工作流程

图 2. 用于收集微塑料颗粒的预处理滤盘

将钢制滤盘置于烧杯中，经超声处理，使收集的颗粒定量转
移到 2 mL 乙醇中。将烧杯置于 70 °C 的加热板上，将所得颗
粒-乙醇悬浊液蒸发至干，然后将其重悬于 200 µL 乙醇中。
用移液枪将最终得到的重悬后乙醇层转移至两块红外反射玻
片（7.5 × 2.5 cm；MirrIR, Kevley Technologies, Ohio, USA）
上。移液枪头经过手动切割扩大孔径，以容纳最大尺寸为 
1000 µm 的颗粒。所有微塑料颗粒的前处理步骤都在层流通
风橱中进行，尽量避免受到空气污染。在用 LDIR 分析之前，
将最终得到的玻片存放在密闭的玻璃培养皿中。
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加标去离子水样品作为阳性对照
样品前处理流程中会有颗粒损失，这为分析 20–1000 µm 的
大范围颗粒带来了挑战。为了验证样品处理效率，定量颗粒损
失，在实验设计中加入了使用阳性对照的回收率分析。在 1 L 
去离子水中加入约 100 个 80 µm 球状聚苯乙烯颗粒，配制六
份技术重复样品，作为阳性对照。计算各阳性对照中测得的 
80 µm 聚苯乙烯微球的百分比，以其平均值作为回收率 (%)。
计算六个技术重复样品回收率的相对标准偏差 (RSD)，评估该
流程的重现性。

从水源中收集颗粒
按照图 1 所示的工作流程收集地表水样品和处理后污水样品
中的微塑料颗粒。在收集颗粒之前，用 1000 µm 金属筛网预
筛地表水样品和处理后污水样品，除去较大的颗粒。在样品前
处理工作流程中，每种水源均配制两份，最后比较所得的平均
颗粒信息。

与阳性对照样品相类似，向每份 1 L 的地表水和处理后污水
中加入已知量的 80 µm 聚苯乙烯微球，估算回收率。在预筛
步骤之前进行加标，以模拟 1000 µm 金属筛网过滤过程中的 
损失。

仪器
本研究使用 Agilent Clarity 软件控制的 Agilent 8700 LDIR 激光
红外成像系统（版本：1.2.19）。只需从 Clarity 软件中选择预
加载的微塑料分析方法，就可以用 8700 LDIR 轻松分析涂布了
从每个样品收集的颗粒的红外反射玻片。8700 LDIR 系统采用
量子级联激光器 (QCL) 光源，可实现对选定区域的快速红外扫
描数据采集，定位选定区域范围内的所有颗粒。该系统会收集
每种颗粒的高质量光谱成像数据，软件自动进行谱库检索，进
行颗粒鉴定。用于数据采集的方法设置参数如图 3 所示。

Clarity 软件能在 10 秒内鉴定全部颗粒，快速分析水样中的微
塑料。软件会自动生成报告，其中包括鉴定出的颗粒总数、各
个颗粒的尺寸大小（包括宽度、高度、直径、周长、实心度）
和参比谱库匹配质量。

图 3. 微塑料分析方法参数

分析人员也可以参考以下建议：

 – Kevley 红外反射玻片的右侧用永久记号笔涂黑，限制从侧
方进入的光线，避免其干扰 LDIR 样品解析步骤

 – 重悬后最终得到的乙醇可以只取部分涂布在 Kevley 红外
反射玻片上，以控制颗粒密度。不过，回收颗粒计数和过
滤效率的计算必须按照涂布的溶剂实际体积进行调整

 – 用 250 g/L 的 EDTA 溶液超声处理地表水样品和处理后污
水样品，可以减少无机盐的干扰（来自钙盐和镁盐）。过
滤前等待 15 min

 – 根据其他研究所述，通过有机和无机消解步骤，可进一步
提高复杂水样中微塑料的鉴定可靠性和质量[2]
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结果与讨论
Agilent 8700 LDIR 激光红外成像系统具有化学特异性和非破
坏性。LDIR 系统鉴定了所有受测水基质中不同形状和大小的
微塑料，Clarity 软件可自动生成统计数据，快速评估颗粒成
分。如果鉴定出的颗粒在谱库中的匹配质量指标 (HQI) 超过 
0.8，就会纳入进一步的基质统计分析中。

样品前处理可靠性
为了评估样品前处理流程的可靠性，在对六个作为阳性对照样
品的技术重复样品进行分析后，计算了 80 µm 聚苯乙烯微球
的回收率和测量的重现性。所得的平均回收率为 73%，且有 
< 10% RSD 的重现性。良好的回收率和 %RSD 值证明了颗粒
提取方法的效果。

真实水样中的微塑料
即使基质中存在有机物或无机物干扰，8700 LDIR 激光红外成
像系统仍能鉴定颗粒。8700 使用 QCL 红外光源技术、检测器
和快速扫描光学元件，能够获得每个微粒的红外光谱，在数秒
内快速鉴定颗粒。

在地表水样品的检测中，1 L 样品中测得了 6 种已知成分的 
25 个混合微塑料颗粒。氯化聚乙烯 (PEC)、聚丙烯 (PP) 和橡
胶是最普遍的颗粒，在颗粒总量中占比高于 90%。在地表水
中还检测出了少量的乙烯-醋酸乙烯酯共聚物 (EVA)、聚乙烯 
(PE) 和聚对苯二甲酸乙二醇酯 (PET)。在 1 L 处理后污水中检
测出了 22 个微塑料颗粒。PEC、聚氯乙烯 (PVC)、PP 和聚乙
烯醇 (PVA) 是最主要的微塑料颗粒。其余颗粒经鉴定为 EVA、
PE、PET、聚甲基丙烯酸甲酯 (PMMA) 和橡胶。地表水和处
理后污水中的颗粒汇总如图 4 所示。

需要时，可以使用 Clarity 软件放大查看单个颗粒。图 5 中是
一个实例，展示了橡胶（来自地表水）和 PVC（来自处理后
污水）颗粒的放大图像，其中 HQI > 0.8。

图 4. 地表水样品和处理后污水样品中的颗粒汇总

缩写 颗粒
粒径范围 (µm)

地表水 处理后污水

EVA 乙烯-醋酸乙烯酯共聚物 29 49

PE 聚乙烯 43 13

PEC + PVC 氯化聚乙烯 + 聚氯乙烯 26–36 31–286

PET 聚对苯二甲酸乙二醇酯 80 36

PMMA 聚甲基丙烯酸甲酯 – 28

PP 聚丙烯 30–549 63–110

PVA 聚乙烯醇 – 42–65

橡胶 32-128 38
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图 5. 地表水中的橡胶 (A) 和处理后污水中的 PVC 颗粒 (B) 的鉴定结果

加标回收率结果
加入地表水样品和处理后污水样品中的 80 µm 聚苯乙烯微球
的回收率分析结果也大于 73%。LDIR 光谱质量和谱库匹配结
果稳定，即使在复杂的基质（如地表水和处理后污水，这些基
质的基质背景往往很高）中也能可靠鉴定聚苯乙烯微球。 

去离子水、地表水和处理后污水中的加标聚苯乙烯颗粒鉴定结
果（匹配质量指标 > 0.895）如图 6 所示。在高分辨率摄像头
拍出的图像中，地表水和处理后污水样品的基质背景相比去离
子水显著增大（图 6）。

图 6. 不同水源的聚苯乙烯微球回收率。A：去离子水、B：地表水、C：处理后
污水

粒径分布自动统计
使用 Clarity 软件的报告功能，基于各种尺寸范围，创建微塑
料颗粒统计数据。图 7 汇总了粒径范围分布与每个样品测得
的颗粒百分比的相关图。该图表明地表水样品和处理后污水样
品中的大多数颗粒尺寸在 20–200 µm 之间。

图 7. 地表水样品和处理后污水样品中微塑料的粒径 (µm) 分布



结论
本研究展示了对环境水域样品进行快速简单的前处理后，使用 
Agilent 8700 LDIR 激光红外成像系统对样品中微塑料颗粒的表
征有效性。 

使用安捷伦 10 µm 滤盘进行真空过滤，收集水样中的颗粒。
该流程只需几分钟即可完成，与长达一天的常规 FTIR 流程相
比，分析效率大大提高。利用加标已知数量的 80 µm 聚苯乙
烯微球的去离子水样品，验证了该方法良好的颗粒分离效率
（回收率 73%）和重现性 (< 10% RSD)。 

多数方法和仪器设置都是从 Clarity 软件中自动加载的预设微
塑料分析方法，大大简化了分析人员（甚至是非专业分析人
员）的操作。8700 LDIR 使用聚焦激光源，能够快速收集数
据，并对小至 10 µm 的颗粒进行可靠的表征，并尽可能降低
了仪器对样品的影响。在每升地表水和处理后污水中检测出超
过 20 个微粒（主要是 PEC + PVE、PP、橡胶），大多数颗粒
的尺寸在 20–200 µm 之间。 

通过与参比谱库的交叉匹配，这些颗粒得到了自动鉴定。此
外，8700 LDIR 能够在不改变任何光学元件的情况下放大一种
颗粒，有助于在需要时进一步研究数据。
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