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前言
微塑料是指粒径在 1 µm 至 5000 µm 之间的所有聚合物。它们可以进一步分为小粒
径 (1–1000 µm) 和大粒径 (1–5 mm) 微塑料。此外，微塑料还可以按原生微塑料或
次生微塑料区分。原生微塑料是指人为生产用于个人护理产品或工业用途的塑料颗
粒，例如微珠或颗粒。次生微塑料是指较大的塑料制品经过风化和降解后产生的小
塑料颗粒。目前的研究表明，次生微塑料问题比原生微塑料更为突出[1]。

从各种基质中提取微塑料的分析过程通常包括采样、样品前处理和仪器分析[2]。每
个步骤都有可能引入新的微塑料或造成微塑料损失。这表明了可靠的样品前处理方
法、质量保证和质量控制 (QA/QC) 措施的重要性。QA/QC 使研究人员可以评估数据
的可靠性[2–4]。 

从采集到分析：微塑料样品前处理 
操作实用指南

微塑料分析的基本实验室配置、样品前处理步骤和 
分析方法
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任何微塑料颗粒光谱分析的成功都依赖于样品前处理流程的有
效性。前处理不充分或不当可能会在分析中引入误差，导致数
据不可靠。无论使用红外 (IR) 还是拉曼显微技术，分离微塑
料颗粒并将其分散在基底上都对分析至关重要。基质越复杂，
所需的样品前处理工作量就越大。样品前处理方法的标准化对
于比较不同研究的结果至关重要。

本指南涵盖样品前处理的关键环节，确保使用 Agilent 8700 
LDIR 激光红外成像系统实现准确的标准化微塑料表征。本指
南侧重于三个主要方面：

 – 建立微塑料分析实验室所需的基本工具和注意事项

 – 样品前处理过程

 – 使用 LDIR 对各种基质进行微塑料分析的方法，包括瓶装饮
用水、环境水、沙子和沉积物以及婴儿配方奶粉

图 1. Agilent 8700 LDIR 激光红外成像系统可对微塑料进行快速的常规分析，包括样品中存在的颗粒数量、颗粒粒径及其化学组成

https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ldir-chemical-imaging-spectroscopy/ldir-chemical-imaging-system/ldir-chemical-imaging-system
https://www.agilent.com/en/product/molecular-spectroscopy/ldir-chemical-imaging-spectroscopy/ldir-chemical-imaging-system/ldir-chemical-imaging-system
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建立微塑料分析实验室所需的基本工具和
注意事项
样品前处理是微塑料分析的主要挑战之一，通过对实验室的多
个方面进行管理，可以大大减少这一挑战带来的影响。微塑料
在环境中无处不在，在实验室环境中也不例外。因此，为了尽
可能减少污染，必须采取多项预防措施[4]。 

 – 由于微塑料粒径小、重量轻，因而它们可以通过空气传
播。因此，尽可能地提高空气洁净度并大幅降低空气污染
物的含量非常重要。在提取样品时，使用层流通风橱可以
实现这一目标

 – 由于没有对微塑料进行严格监测，包括 Milli-Q 水在内的所
有试剂都可能含有微塑料，因此，在使用前必须对所有试
剂进行过滤并检查是否受到污染 

 – 玻璃器皿也可能带来污染风险，使用前至少必须用过滤的 
Milli-Q 水冲洗。如果可能的话，在冲洗之前，应将玻璃器
皿放入高温炉中进行加热处理 

 – 另一个污染源可能是个人防护设备，例如实验服。建议穿
着 100% 纯棉实验服，并使用粘毛滚筒去除细小纤维 

为方便进行微塑料分析，表 1 列出了建立微塑料分析实验室
所需的基本工具和材料。

表 1. 微塑料分析的基本工具和试剂

产品说明

过滤

真空抽滤装置。抽滤装置用于过滤提取的微塑料。它的颈部直径为 
27 mm，可容纳 25 mm 镀金或镀铝滤膜。

聚酯 (PETG) 镀金滤膜，0.8 µm，25 mm（部件号 M7300-68009）

聚酯 (PETG) 镀铝滤膜，0.8 µm，25 mm（部件号 M7300-68011）

配备手动真空调节器的真空泵 
 –自由气体置换，80 L/min
 –电机转速：1440 rpm
 –油容量：380 mL

MS 多联真空抽滤装置

固定夹 

根据粒径范围对颗粒进行分组的叠层筛网

空气洁净度 

层流罩 

HEPA 过滤器

空气净化器

吸尘器 

棉质实验服

样品前处理和
分析

用于准备试剂的超纯水源

天平 

加热板 

玻璃器皿 

储存盒 

低辐射玻片（部件号 M7300-68010）

镊子

微球（对于粒径验证至关重要）

聚合物样品试剂盒。用于谱库验证和生成。

Agilent 8700 LDIR，用于微塑料检测和鉴定 (20–500 µm)

Agilent Cary 630 FTIR，用于微塑料鉴定 (> 500 µm)

https://www.sigmaaldrich.com/US/en/product/sigma/z290467
https://www.membrane-solutions.com/serials_vacuum_filtration_system.htm
https://www.cospheric.com/polyethylene_PE_microspheres_beads.htm
https://scipoly.com/shop/polymers-sample-kit/
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样品前处理过程
微塑料分析涉及几个关键步骤：样品采集、消解、分离和仪器
分析（图 2）。本节重点介绍样品消解、微塑料分离和过滤的
实际操作，尤其是如何从复杂基质（例如环境样品或富含蛋白
质的样品）中有效地分离微塑料。有效去除有机物可确保微塑
料分析的准确性，消除潜在的干扰。 

样品消解（去除有机物）
从自然环境中采集的样品含有高浓度的有机物（例如动物组
织、植物碎片和其他微生物），这些物质会干扰微塑料分析，
并影响各种光谱技术（红外、拉曼或 LDIR）的准确鉴定和定
量。因此，应通过有效的样品消解来降低基质效应并获得干净
的样品。表 2 总结了样品消解过程中常用的化学品，包括碱
性和酸性溶液、酶以及使用它们的原因。

表 2. 常见样品消解试剂及其用途

类型 示例 用途

碱类

过氧化氢 (H2O2) 因其能高效去除有机物、对微塑料的影响较小而被广泛使用[5-7]

芬顿试剂 (H2O2 + Fe (II)) 对水和沉积物样品有效；受温度影响，如果不加以控制，可能会影响聚合物[8,9]

 –氢氧化钠 (NaOH)
 –氢氧化钾 (KOH)
 –次氯酸钠 (NaClO)

适用于动物组织浸软。大分子碳水化合物（如纤维素）不易发生碱性水解[10–11] 

酸类

 –硝酸 (HNO3)
 –盐酸 (HCl)
 –高氯酸 (HClO4)
 –硫酸 (H2SO4)

可有效去除有机物，但可能会降解微塑料；通常与碱性消解结合使用[12]

酶
 –纤维素酶
 –脂肪酶
 –蛋白酶

温和的消解方法，针对特定的有机化合物，而不会影响微塑料；后续通常会进行氧
化处理以确保完全去除[13]

样品消解 密度分离 过滤 样品分析

图 2. 微塑料的样品前处理和分析步骤 
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密度分离
样品消解后，可以利用密度分离法有效提取微塑料颗粒[9]。理
论上，当含有微塑料的基质溶液悬浮在饱和的高浓度盐溶液
中时，微塑料颗粒会浮到顶部，而较重的无机物则会沉到底部 
（图 3）。可以根据成本、环境影响以及环境中最常见的塑料
聚合物的密度 (0.85–1.45 g/cm3) 来选择合适的密度分离试剂 
（图 4 和表 3）[14,15]。

图 3. 绿色聚乙烯微球（直径：250–300 µm）悬浮于 
(A) 蒸馏水和 (B) 氯化钙 (CaCl2) 溶液中。使用高浓度
盐溶液时，颗粒明显浮到顶部

A B

表 3. 常见密度分离试剂及其用途

化学物质 溶液密度 (g/cm³) 使用和限制

氯化钠 (NaCl) 1.15–1.30
 –由于成本低、无危害且对许多常见塑料有效而被广泛使用
 –对高密度聚合物（如 PET 或 PVC）无效 

氯化钙 (CaCl2) 1.30–1.35
 –低成本
 – CaCl2 可能会残留在最终样品中，干扰微塑料检测 

碘化钠 (NaI) 1.55–1.80
 –适用于所有类型的微塑料
 –较为昂贵

氯化锌 (ZnCl2) 1.50–1.80
 –密度非常高，对所有塑料都有效
 –非常昂贵且对环境有害

图 4. 常见聚合物的平均密度

0.8 0.9 1.0 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5 1.6

密度 (g/cm3)

聚氯乙烯 

聚对苯二甲酸乙二醇酯 

聚碳酸酯 

聚酰胺 

聚甲基丙烯酸甲酯 

聚苯乙烯 

聚乙烯

聚丙烯
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过滤
无论样品的复杂程度（可能涉及消解和密度分离）如何，所有
样品最终都需要通过过滤来采集悬浮的微塑料。过滤可以在样
品前处理期间进行，也可以直接在用于分析的滤膜上过滤。以
下是一些注意事项：

样品前处理过程中的常规过滤
 – 由于玻璃纤维膜容易脱落纤维，因此不建议用于红外光谱
分析

 – 可以使用纤维素或聚碳酸酯滤膜，只要能有效保留微塑料
即可。注意聚碳酸酯滤膜上脱落的微塑料

 – 过滤前需测试滤膜与试剂的化学兼容性

直接在滤膜上分析
 – 含有微塑料的悬浮液可通过连接至真空抽滤系统的镀金滤
膜或镀铝滤膜（孔径 0.8 µm、直径 25 mm）直接进行过
滤（图 5）。然后可以将滤膜转移到双位滤膜支架上，并放
入 8700 LDIR 中直接进行微塑料表征

 – 也可以将微塑料悬浮液沉积在低辐射红外玻片上，溶剂蒸
发后，将其转移到 LDIR 中进行分析

使用随附的镊子放置滤膜 放置漏斗 用夹子固定抽滤组件

过滤样品 将滤膜放在凸起的平台上 拧紧黄铜固定环

1 2 3

4 5 6

图 5. 将微塑料样品收集到镀铝滤膜上所需的样品过滤设备和步骤，以备后续使用 Agilent 8700 LDIR 激光红外成像系统进行分析
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使用 LDIR 分析各种基质中微塑料的方法
世界各地的研究团队已将 LDIR 作为分析和表征各种基质中的
微塑料（包括地下水、瓶装水、空气沉积样品和鱼肠）的重要
工具[16–19]。

本节总结了用于从常见基质中分离微塑料的几种样品前处理方
法，经过这些方法处理后可以使用 LDIR 进行分析。

瓶装饮用水
瓶装水的样品前处理非常简单，因为它被认为是一种干净的基
质。这种基质无需进行样品消解和密度分离，只需直接过滤。
整瓶水 (600–1000 mL) 可以通过聚酯 (PETG) 镀金或镀铝膜 
(0.8 µm, 25 mm) 过滤。 

1. 准备好过滤烧瓶，将滤膜放在玻璃砂芯上，然后将漏斗放
在上面

2. 将玻璃砂芯和漏斗牢牢夹在一起。将水慢慢倒入滤膜中 

3. 过滤完水后，清洗漏斗内部三次，确保粘在侧壁上的任何
微塑料都收集在滤膜上 

4. 最后将滤膜放置在突起的平台上，用黄铜固定环拧紧，确
保表面平整，不会影响样品的线性分析。然后可以使用 
LDIR 直接在滤膜上分析样品。如需查阅完整的应用简报，
请单击此处[20]

环境水
环境水通常含有高浓度的有机物，一开始需要进行消解处理。 

1. 首先，使用孔径适合目标粒径的滤膜（通常在 5–20 µm 之
间）对样品进行过滤 

2. 然后将滤膜转移到 30% H2O2 溶液中，去除所有有机物。
一般情况下，会将 H2O2 振荡加热至 55 °C 并持续 12 至 24 小
时，确保去除大部分（或全部）有机物 

3. 再次过滤溶液，并用过滤的 Milli-Q 水清洗玻璃样品瓶三次 

4. 去除所有有机物后，将滤膜转移到 CaCl2 或 ZnCl2 溶液
中，通过密度分离来分离微塑料 

5. 然后将含有分离微塑料的上层转移到低辐射玻片上，使用 
8700 LDIR 进行分析[16]

https://www.agilent.com/cs/library/applications/an-microplastic-analysis-drinking-water-5994-5616zh-cn-agilent.pdf
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土壤和沉积物
从土壤和沉积物中分离微塑料的方法有很多种，但大多数都
遵循标准的样品前处理方法（样品消解后进行密度分离），如
图 6 所示。 

1. 在样品处理之前，对样品进行风干、冷冻干燥或烘干，以
确保整个研究过程中的重量一致性 

2. 然后必须对样品进行筛分，确保均匀性并去除较大的颗
粒，并获得所需粒径范围内的颗粒[21]

3. 接着将样品浸入 55 °C 的 30% H2O2 溶液或芬顿试剂中除去
有机物。为了有效去除有机物，使用酶处理非常重要 

4. 随后，使用 NaCl、CaCl2 和 ZnCl2 进行密度分离，来分离
微塑料 

5. 与环境水的分析流程类似，随后将含有微塑料的一层转移
到低辐射玻片上或通过镀金或镀铝滤膜过滤，然后使用 
8700 LDIR 进行分析[19]

称量干土壤样品 进行样品消解 将样品放置较长一段时间，确保去除
有机物

进行密度分离 过滤样品 将滤膜放在滤膜支架上

1 2 3

4 5 6

图 6. 土壤样品前处理步骤 
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婴儿配方奶粉
食品与环境样品一样具有挑战性，但原因有所不同。食品中含
有不同含量的脂肪、碳水化合物、维生素和蛋白质，需要去除
这些物质后才能进行微塑料分析。未经优化的微塑料样品前处
理方法可能会影响检测到的颗粒数量，并导致微塑料鉴定结果
呈假阳性。据我们所知，只有两项研究使用了 LDIR 分析婴儿
配方奶粉。 

第一项研究：

1. 将婴儿配方奶粉 (5 g) 加入装有浓硝酸 (68%) 的 100 mL 烧
杯中，消解大分子物质。静置 48 小时 

2. 然后，将溶液加热到 95 °C 并保持至少 3 个小时，充分消
解所有蛋白质 

3. 3 小时后，将溶液用 13 µm 滤膜过滤，然后重悬所有颗
粒。然后将烧杯装满乙醇并超声处理 30 分钟 

4. 溶液过滤后，将悬浮颗粒浓缩至 200 µL，并转移到低辐射
玻片上进行 LDIR 分析[22]

提取微塑料的另一种方法是分离脂肪层和液体层：

1. 具体方法是使用氯化钠 (NaCl)，并在 3000 rpm 下离心 
30 分钟 

2. 然后，将液体层用 47 mm、14 µm 的聚碳酸酯滤膜过滤。
干燥后，用乙醇将颗粒洗入试管中 

3. 脂肪层需要进行消解，用 0.1 M 氢氧化钠 (NaOH) 在 50–60 °C 
下加热 20 分钟 

4. 消解后的样品用 47 mm、14 µm 的聚碳酸酯滤膜过滤 

5. 然后遵循与下层相同的流程。接着将两层都用镀金滤膜进
行过滤，并使用 LDIR 直接进行分析。如需查阅完整的应
用简报，请单击此处[23]

结论
微塑料的分离是一个复杂的过程。造成这种情况的原因有很
多，包括样品前处理方法的多样化、微塑料的普遍存在性、引
入污染物的风险以及样品中微塑料的异质性。因此，微塑料分
析具有挑战且耗时。无论使用何种表征技术（LDIR、FTIR、
拉曼还是其他技术），情况都是如此。

了解微塑料对健康和环境的影响至关重要。为此，全球的研究
人员都在努力简化分析过程，包括开发分离微塑料的标准化方
法、制作标准物质和生成全面的聚合物谱库。

Agilent 8700 LDIR 微塑料分析工作流程在这一全球环境挑战中
发挥着关键作用。该系统提供了高效的微塑料分析，能够节省
大量时间。直接在滤膜上进行分析的 LDIR 方法所需的样品处
理更少，减少了样品污染的可能性，并提供了优异的准确度和
更高的样品通量。8700 LDIR 的自动化工作流程有助于准确表
征涉及大量样品的不同基质中的微塑料，并提供所需的高样品
通量。

https://www.agilent.com/cs/library/applications/an-microplastic-analysis-infant-formula-5994-5928zh-cn-agilent.pdf
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