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1 项目背景

1.1 任务来源

2022年 7月，生态环境部生态环境监测司向中国环境监测总站（以下简称监测总站）下达《关

于开展土壤微塑料监测标准预研究的函》，要求监测总站开展土壤微塑料监测标准预研究工作。2022

年 8月，生态环境部土壤生态环境司要求监测总站尽快建立土壤微塑料分析测试技术方法，为生态

环境部土壤微塑料试点调查工作提供统一监测方法。2023年 12月，本标准列入 2023年国家生态环

境监测标准预研究项目清单（第二批）。2025年 6月，国家生态环境监测标准项目《土壤 微塑料

的测定 傅立叶变换显微红外光谱法》立项，项目编号为 2025-6。

1.2 工作过程

1.2.1 成立编制组

2022年 7月，监测总站接到工作任务后，立即组织海南省生态环境监测中心、中国环境科学研

究院、国家环境分析测试中心、北京市科学技术研究院分析测试研究所（北京市理化分析测试中心）、

中国科学院南京土壤研究所等单位成立编制组，集合各单位技术骨干，进行任务分配和责任分工。

编制组由具有丰富土壤微塑料分析经验和标准制修订工作经验的技术人员组成。

1.2.2 查询国内外相关标准和文献资料，编制工作方案，召开专家论证会

2022年 7月～10月，编制组开展国内外相关标准和文献资料调研，分析我国土壤中微塑料的污

染状况和污染特征，调研国内外土壤中微塑料检测技术方法进展及应用情况，梳理现有各类方法的

优缺点和适用范围，多次召开专家咨询会和技术研讨会，编制形成《土壤微塑料监测标准预研究工

作方案》（以下简称《工作方案》）。

2022年 10月，编制组组织召开了《工作方案》专家论证会，会议邀请了微塑料领域 5名知名

专家，土壤司和监测司等管理部门参会。经过质询和讨论形成专家论证意见：《工作方案》内容科

学全面，选取的分析方法满足我国当前土壤污染防治实际需要，技术路线合理可行，专家组同意通

过方案的技术论证，修改完善后，可作为下一步工作依据。建议：（1）在样品的采集、制备、保存、

前处理、数据量化及其质量控制等方面开展预研究；（2）加强重点区域、重点土地利用方式和重点

微塑料类型土壤样品的方法验证；（3）进一步论证微塑料监测粒径范围，考虑以 0.1-0.5 mm 为重点。

通过专家论证并进一步修改完善后，编制组正式报送《土壤微塑料监测标准预研究工作方案》（总

站土字〔2022〕625号）。

1.2.3 开展实验研究工作，编写方法文本和编制说明草案，召开专家咨询会

2022年 11月～2023年 10月，根据《环境监测分析方法标准制订技术导则》（HJ 168—2020）
的要求，研究实验方案，并进行方法前处理条件的选择、仪器条件的确定和方法检出限、精密度及

正确度等试验，期间召开多次技术研讨会和线上/线下专家咨询会，深入研讨技术细节。

2023年 11月，编制组研究编制了方法验证方案，组织召开专家咨询会，邀请土壤监测标准制

修订领域的 8名权威专家，对方法文本和验证方案进行研讨咨询。专家一致认为技术路线和方法验

证方案总体可行。
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2023年 12月，本标准列入 2023年国家生态环境监测标准预研究项目清单（第二批）。

2023年 12月，编制组组织召开专家咨询会，针对土壤微塑料测试质量控制技术这一重点难点

问题，邀请微塑料领域和标准制修订领域 8名知名专家开展专题研讨，经充分交流探讨，与会专家

一致建议：（1）建议用基质加标的方式确定样品的加标回收率；（2）建议提出检测人员的能力要

求。会后，编制组认真研究专家意见，进一步完善实验研究工作，进一步修改完善验证方案。

2023年 12月，编制组根据实验室内验证结果和不同区域实际样品验证结果，编制形成方法标

准草案和编制说明，按土壤司要求报送《土壤微塑料分析测试技术方法》（总站土函〔2023〕755

号）。

1.2.4 预研究开题论证，细化方法验证方案

2024年 4月，预研究开题论证报告通过了由生态环境部监测司组织的专家论证，专家意见如下：

明确采样要求；细化结果表示的内容；补充环境控制要求；细化验证方案。2024年 4月~5月，编制

组按照《环境监测分析方法标准制订技术导则》（HJ 168—2020）的要求，依据开题论证会的意见，

进一步完善样品采集技术、结果表示、环境控制要求和方法验证方案等内容。

1.2.5 组织方法验证，编写标准征求意见稿文本和编制说明

2024年 5月~9月，组织 6家有能力的实验室进行了方法验证，2024年 10月，标准编制组对所

有验证数据进行了整理、汇总和统计，编写完成了方法验证报告。

2024年 6月，经征求农业农村部和部分地方生态环境部门意见，本标准文本以《土壤微塑料污

染试点调查工作方案》（环办土壤函〔2023〕28号）（以下简称工作方案）附件 2《土壤微塑料分

析测试技术方法》印发，在试点调查省份进行推广应用。

2024年 10月~11月，根据方法研究结果、方法验证结果，在全面梳理国内外相关标准、全面分

析实验结果和验证数据的基础上，编制了标准征求意见稿文本及编制说明。

2024年 11月，组织召开征求意见稿专家研讨会，邀请监测系统标准制修订、农业部门微塑料

监测和海洋微塑料监测技术专家对标准征求意见稿进行技术研讨。会后，编制组认真研究专家意见，

进一步修改完善了标准征求意见稿文本及编制说明。

1.2.6 预研究结题，标准正式立项，完善标准征求意见稿文本和编制说明

2024年 12月，监测总站组织召开标准预研究项目结题预审会，邀请 5名监测系统标准制修订、

新污染物监测、微塑料监测等方面知名专家对标准征求意见稿进行审议，土壤司等管理部门参会，

专家组一致同意通过项目结题预验收。会后，编制组根据专家意见进一步修改完善了征求意见稿文

本及编制说明。

2024年 12月，生态环境部监测司组织召开标准预研究项目结题暨制修订项目开题论证会，形

成如下审查意见：（1）项目编制单位提供的材料齐全、内容完整、格式规范；（2）项目编制单位

对国内外方法标准及文献进行了充分调研；（3）项目定位准确，技术路线合理可行，方法验证内容

完善。专家组建议按照以下意见修改完善后提请立项：按照《环境监测分析方法标准制订技术导则》

（HJ 168—2020）和《环境保护标准编制出版技术指南》（HJ 565—2010）进一步完善文本和编制说

明，提高方法的可操作性。会后，编制组根据专家意见进一步修改完善了征求意见稿文本及编制说

明。

2025年 6月，国家生态环境监测标准项目《土壤 微塑料的测定 傅立叶变换显微红外光谱法》
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立项，项目编号为 2025-6。

1.2.7 组织专家函审，完善标准征求意见稿文本和编制说明

2025年 7月-10月，标准征求意见稿通过了标准技术单位审查和三位专家函审，主要修改意见

和建议如下：

（1）3.2 原文“单位土壤（干重）中含有微塑料的数量”，建议改为“单位质量土壤（干重）

中含有微塑料的数量”；已采纳。

（2）5.8“冷却至室温后密封保存”，这里“密封保存”的操作可以多种多样，为了加强质量控

制，减少潜在干扰，建议对“密封保存”加一些限定性描述；已采纳，已修改为“冷却至室温后于

洁净的金属或玻璃材质容器中常温避光密封保存”。

（3）7.5“不称取样品”，这些文字不仅多余而且还会干扰对条目的理解，建议删掉；已采纳，

已按意见删除。

（4）编制说明 5.2.2“0.1 mm是准确定量测定微塑料的极限粒径”这句话的提法不够严谨；已采

纳，已修改为“0.1 mm~5mm 是指南推荐的可准确定量测定微塑料的粒径范围”。

（5）样品制备“干燥温度不高于 35℃”，改为“干燥温度不高于 55℃”；已按意见修改。

（6）7.4.3 消解净化“若消解不完全，可补加 20 mL过氧化氢（5.3）继续消解，直至溶液澄清”。

修改为“若消解不完全，补加过氧化氢（5.3）继续消解，直至溶液澄清”；已按意见修改。

（7）请核实 5.6浮选液的浓度值：称取 1100 g碘化钠（5.2）溶于水，定容至 1000 mL，得到ρ

=1.6 g/mL？经核实，已修改为“称取 1100 g碘化钠（5.2），溶于 1000 mL水中……”。

1.2.8 召开征求意见稿技术审查会

2025年 10月，生态环境部监测司组织召开了征求意见稿技术审查会，标准编制组提交了征求

意见稿标准文本和编制说明。专家组听取了标准编制单位所作的标准文本和编制说明的内容介绍，

经质询、讨论，形成以下审查意见：（1）标准主编单位提供的材料齐全、内容完整。（2）标准主

编单位对国内外方法标准及文献进行了充分调研。（3）标准定位准确，技术路线合理可行、方法验

证内容完善。专家组通过对该标准征求意见稿的技术审查，建议按照以下意见修改完善后，提请公

开征求意见：（1）对二次浮选的全量转移操作步骤进行细化描述。（2）在编制说明中补充本标准

不使用土壤微塑料质量浓度表示的原因。（3）按照《环境监测分析方法标准制订技术导则》

（HJ168-2020）和《环境保护标准 编制出版技术指南》（HJ565-2010）对标准文本和编制说明进行

编辑性修改。

标准编制组根据征求意见稿技术审查会意见，进一步修改完善了相应内容：（1）在 7.4.4中对

全量转移操作进行了细化描述。将原表述“……，将烧杯中的截留物及冲洗液全量转移至二次浮选

装置中……”修改为“……，将烧杯中的截留物及冲洗液转移至二次浮选装置中，用超纯水反复冲

洗烧杯 2~3 次，冲洗液全部转移至二次浮选装置中，……”。（2）在编制说明“5.10 结果计算和

表示”中，补充了本标准不使用土壤微塑料质量浓度表示的原因。具体表述为：“土壤中微塑料分

析测试的结果表示方法主要包括两种：一种是丰度，即单位质量土壤中微塑料的数量；一种是质量

浓度，即单位质量土壤中微塑料的质量。以丰度来表示微塑料在环境中的赋存含量使用最为广泛，

具有较好的普适性和推广性，显微镜观察法、FTIR、Raman等光谱法均一般选择丰度来进行测定结

果的表示；使用质量浓度能够反映单位土壤中微塑料的浓度含量，对测定精度要求高，一般常见于

海洋塑料垃圾测定、残膜测定以及热裂解质谱等热分析法或称量法测定微塑料的方法中。本标准所
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采用的技术路线是基于傅立叶变换显微红外光谱的测定方法，一般采用丰度来进行结果表示。对于

称量法测定微塑料质量浓度，由于微塑料粒径小、质量轻的特性，采用称量法测定其质量时存在操

作繁琐、不确定度大、影响因素多，加之部分样品中微塑料含量极低（微克级），而滤膜上截留的

杂质质量（如毫克级）远高于微塑料，两次称量的系统误差和随机误差（如天平精度、环境湿度变

化、空气扰动等）可能远超过微塑料本身的质量，导致结果不可靠。基于土壤微塑料精准定量的标

准制修订目标，本方法暂不纳入质量浓度表征方式，在后续相关土壤微塑料监测技术规范和热分析-

质谱联用等标准制修订中可考虑纳入。”（3）对标准文本和编制说明全文文字进行编辑性修改。2025

年 11月，编制组提交了修改完善后的《土壤 微塑料的测定 傅立叶变换显微红外光谱法》（征求意

见稿），待公开征求意见。

2 标准制订的必要性分析

2.1 微塑料的环境危害

塑料的主要成分是合成树脂，合成树脂在塑料制品中的含量一般在 40%～100%。在制造塑料的

过程中，为便于加工和性能改善，常添加各种填料、增塑剂、稳定剂、润滑剂、色料等助剂，以增

加塑料的硬度、弹性和强度，以及调制颜色等。一些塑料复合材料的性能甚至优于金属等其他传统

材料，具有质量轻、耐磨耗、可塑性强等特点，塑料制品也因此被广泛应用。塑料制品可以由数百

种聚合物和添加剂组成[1-3]。研究显示，在 2015年通过 7种常见塑料碎片进入海洋的 20种化学添加

剂的质量估计为 190吨[4]。随着时间的推移，塑料表面会积累金属和持久性有机污染物[5-9]，包括二

噁英、滴滴涕、多环芳烃、多氯联苯、重金属和杀虫剂等[6],[10-14]。污染物在微塑料上的浓度通常比

海水中的浓度高几个数量级[15]。塑料添加剂和吸附的污染物均可释放到环境中，塑料碎片因此成为

有毒化学物质的源和汇[10],[16-17]。

具有良好化学稳定性的塑料在自然条件下很难降解，不同环境介质中的塑料降解少则需要十几

年，多则上百年[18]，大量的塑料废弃物在环境中不断累积。研究表明，截至 2015年人类已经生产了

83亿吨塑料。其中仅有 9%的塑料垃圾被回收利用，12%被焚烧，79%则进入了垃圾填埋场或自然环

境中。按目前的产量和废弃物管理模式发展，到 2050年会产生 120亿吨塑料垃圾[19]。Borrelle等[20]

估计，2016年全球产生的 1.9×107～2.3×107吨塑料垃圾中，有 11%被排放到环境中。

大块塑料垃圾进入环境后，在日照、紫外线和生物降解等作用下会破碎和分解成尺寸更小的碎

片[21],[22]。2004年，Thompson[23]提到“微塑料”这一术语，但没有给出确切的微塑料的尺寸定义。

2008年，美国国家海洋与大气管理局在华盛顿举办了第一届国际微塑料研讨会，首次给出了“微塑

料”的定义，即直径小于 5 mm 的塑料碎片[24]。微塑料除了来源于大块塑料在环境中的破碎，还包

括个人护理品中添加的塑料微珠，加工、生产或运输过程中泄漏或遗失的原料树脂颗粒等[25]。由于

人类对塑料垃圾的不当处理，导致塑料以颗粒或碎片形态在海洋、淡水和陆地环境中不断积累[26],[27]。

残留在环境中的塑料碎片经紫外照射、化学分解和微生物降解等一系列过程后，形成尺寸较小的微

塑料[28-30]。由于微塑料具有稳定性高、粒径小及迁移性强等特性，能长期存在于环境中，可通过动

物摄食、植物富集等方式经食物链逐级传递[31],[32]；此外还可向环境中释放增塑剂等助剂[33],[34]。由于

体积小，比表面积大，微塑料对污染物吸附能力很强，产生复合污染效应，对环境和人体健康造成

潜在风险[35],[36]。目前已有研究在人类粪便[37]、血液[38]和肺部组织[39]中检出微塑料。

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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土壤是陆地生态系统最重要的构成部分，更是陆地生态系统存在和发展的基础。土壤微塑料对

土壤生态系统、农产品质量安全及人类健康都存在潜在风险。土壤尤其农田普遍受到了来自农膜、

农药包装、活性污泥土肥利用、污水灌溉以及大气沉降等微塑料的污染。有研究指出，每年进入农

业土壤的微塑料通量明显高于海洋，陆地微塑料的丰度是海洋微塑料的 4~23倍[40]。微塑料及所含微

塑料助剂进入土壤后，会影响土壤微生物和动植物的生长、发育，并通过改变土壤的理化性质影响

土壤质量，进而影响农作物产量；另一方面，微塑料通过富集浓缩土壤中重金属和有机物等污染物

影响土壤环境质量，通过迁移、传输等影响地下水、地表水、海洋等环境要素；此外，小粒径微塑

料经农作物吸收，可通过食物链富集，从而威胁人类健康。因此，关注土壤微塑料污染，防范土壤

微塑料污染生态风险，确保农产品安全，是世界各国共同面临的重大环境挑战之一。

2.2 微塑料的污染现状

相对于海洋生态环境，土壤环境中微塑料研究起步较晚，但近几年来土壤微塑料污染受到全球

广泛关注，相关领域研究逐渐活跃，中国学者贡献逐步提升。根据Web of Science 数据库检索关键

词“Microplastic”和“Soil”，2017年 1月至 2022年 6月国内外学者共发表科研成果 618篇，其中，2020

年以后的科研成果 513篇，占近 5年来成果总数的 83%；中国学者发表的相关论文达 267篇，占全

球论文总数的 43%。

根据当前的研究结果，当前全球土壤都受到了不同程度的微塑料污染。国外土壤中微塑料的污

染状况调查较少，主要停留在研究层面，尚未有国家或政府组织开展国家或区域层面的大尺度调查。

大多数研究以捕捉污染热点为目的，围绕污染较重的土壤中微塑料污染典型区域[28],[39-44]开展调查，

主要包括长期施用污泥农田[45],[46]，河流、海岸带潮滩[47-49]、长期覆膜农田和温室大棚[50],[51]、工业区

[52],[53] 等。此外，近年来有研究开始以掌握某一区域土壤环境中微塑料整体污染水平为目的，围绕

无明显污染源的区域土壤开展研究，覆盖区域内主要土地利用类型和大部分区域面积，以获取区域

土壤中微塑料环境基准值[54],[55]（详见表 2.2-1）。与国外相比，国内开展的土壤中微塑料污染状况的

调查相对较多，也更为系统和深入，尤其在近几年发展较快，研究区域主要包括覆膜农田[56-59]、污

灌区农田[58]、设施农业[60]、工业区[61]以及人类活动密集、受塑料垃圾影响较重的城市周边土壤，包

括郊区农田[62],[63]、菜地[64],[65]、道路周边[64],[66]和塑料防尘网使用地区[67]等，也有部分研究针对区域

土壤中微塑料的基准含量开展调查监测[68-71]（详见表 2.2-2）。

各国所报道土壤中微塑料丰度存在较大差异，从几个/kg到数万个/kg 不等[28],[72],[73]。微塑料在空

间上呈现分布不均的现象，这可能与国家或地区土地利用类型、自然地理特点、发展程度和人口密

集程度等相关。现有研究结果表明，国内外均呈现工业园区土壤中微塑料污染水平显著高于农用地

土壤的分布特征。在国外，智利农田和牧场土壤中微塑料丰度分别为 306 ± 360 个/kg 和 184 ± 266

个/kg，悉尼工业区土壤中微塑料丰度从 300个/kg到 6900个/kg。澳大利亚悉尼工业园区的污染水平

较高，在塑料制品生产工业区土壤中检出微塑料的丰度最高达 67500 mg/kg[52]，与农用地土壤中微塑

料的污染水平呈现数量级的差异。我国的工业园区周边土壤的微塑料污染同样不容忽视：广东贵屿

某电子垃圾拆解工业区土壤中微塑料含量达（9450±9520）个/kg[61]，北京市区塑料防尘网覆盖地区

土壤中微塑料丰度最高可达 13752 个/kg[67]，山东沿海土壤微塑料丰度从 1.3个/kg到 14712.5个/kg，

而新疆农田中 0.9 mm~2.0 mm的微塑料含量就高达 40.35 mg/kg。我国农业土壤也普遍受到了微塑料

污染。调查的农田区域中，云南省[74]和武汉市[64]农田土壤中微塑料丰度显著高于西藏、青海等内陆

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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干旱地区，这可能与农业、旅游业发达带来的人为活动和污泥还田、污水灌溉等农业生产特点有关。

研究发现污泥回用是土壤中微塑料的主要来源之一，长期施用污泥农田的点位微塑料丰度是未施用

污泥农田微塑料含量的 2倍以上[45]，施用次数越多土壤污染状况越严重[75]。

除了定量分析土壤中微塑料的赋存水平，国内外学者也对土壤中微塑料的污染特征开展了定性

分析和研究。研究结果表明，土壤中微塑料的形态类型主要包括纤维、薄膜、碎片、颗粒和泡沫等，

常见聚合物成分包括聚乙烯（PE）、聚丙烯（PP）、聚氯乙烯（PVC）、聚苯乙烯（PS）、聚对苯

二甲酸乙二醇酯（PET）和聚酰胺（PA）等[41],[72]。

总体来看，全球不同国家和地区之间土壤中微塑料的组成、形态和粒径分布存在一定差异，土

壤中微塑料聚合物组成大多以聚乙烯（PE）、聚丙烯（PP）、聚氯乙烯（PVC）、聚苯乙烯（PS）、

聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET）和聚酰胺（PA）等微塑料为主；形态以薄膜、碎片、纤维和颗粒状

微塑料居多；粒径范围主要在 0~3.0 mm。
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表 2.2-1 国外土壤中微塑料污染状况汇总

国家 研究区域 土地利用类型 形态 聚合物类型 尺寸/ mm 丰度/（个/kg） 参考文献

西班牙 巴伦西亚

污泥施用农田、

普通农田 碎片＞纤维＞薄膜 /

930 ± 740a

1100 ± 570b

2130 ± 950c

3060 ± 1680d

[45]

智利 梅丽皮亚县 污泥施用农田 纤维 / ＜2 1.1~3.5e [75]

西班牙 穆尔西亚 覆膜菜地 / / 2116± 1024 [51]

韩国 京畿道

水稻田 碎片>薄片 >纤维 PE > PP 0.2~0.3 160 ± 93

[50]
覆膜农田 纤维 >碎片>薄片 PP > PE >PS > PET 1.0~2.0 81 ± 77

温室内 碎片 >纤维 >薄片 PE > PET> PP 0.1~0.2 1880 ± 1563

温室外 纤维 >薄片>碎片 PP > PE >PET 0.2~0.3 1302 ± 2389

瑞士 洪泛平原 湿地土壤 / PE＞PS＞PP 0~5 0~593 [49]

印度 尼特雷迪河 河滨土壤 纤维>薄膜>碎片 PE＞PET＞PP 0.3~5 84.45 [48]

西班牙 地中海 海草土壤 / 68~8832 [47]

澳大利亚 悉尼 工业用地 / PVC＞PE＞PS 0~1 300~67500 [52]

伊朗 阿瓦士市 城市土壤、工业土壤 纤维 PET＞聚酰胺 100~3135、80~122 [53]

韩国 京畿道骊州市 林地、城市用地、农用地 碎片>薄膜>纤维 PE＞PP 0~5 700 [54]

智利 中央山谷 粮食产地草场、牧场、天然草地 纤维>薄膜>碎片

丙烯酸树脂（ACR）＞

聚醚砜树脂（PES）＞

聚酰胺＞PVC

/

306 ± 360、184 ± 266

/

/

[33]

德国 北部 农田 薄膜>碎片>薄片 PE＞PP＞聚酰胺＞PA 1~5 0~217.8 [55]

注：a，未施用污泥农田中轻质微塑料（ρ＜1.0 g/mL）丰度；b，未施用污泥农田中重质微塑料丰度（ρ＞1.0 g/mL）；c，施用污泥农田中轻质（ρ＜
1.0 g/mL）微塑料；d，施用污泥农田中重质微塑料丰度（ρ＞1.0 g/mL）；e，单位是 mg/kg。
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表 2.2-2 我国土壤中微塑料污染状况汇总

研究区域 土地利用类型 形态 聚合物类型 尺寸/ mm 丰度/（个/kg）
参考

文献

新疆石河子 覆膜农田 薄膜 PE 0.007~5

80.3 ± 49.3a

308 ± 138.1b

1075.6± 346.8c
[59]

山东寿光 设施农业土壤、露天农业土壤 碎片＞薄膜＞纤维＞小球＞泡沫

PP＞乙烯丙烯酸共

聚物（EAA）＞PE

＞PS＞PET

0~5 310~5698 [76]

西藏、云南、四

川、青海
温室农田、覆膜农田、耕地草地 薄膜＞碎片＞纤维 PE＞PA＞PS＞PP 0~2 53.2 ± 29.7、43.9 ± 22.3 [60]

陕西 农田 纤维

PS＞PE＞PP＞高密

度聚乙烯（HDPE）

＞PVC＞PET

0~5 1430~3410 [79]

新疆阿拉尔市 覆膜棉花田 碎片＞纤维＞颗粒 0~5 161.50±5.2d 11.20±1.10d [57]

湖北武汉 菜地 纤维＞微珠 PA＞PP 0~5 320~12560 [64]

云南滇池流域 菜地 纤维碎片薄膜 / 0.05~10 7100~42960 [74]

内蒙古河套地

区
灌区农田 纤维＞碎片＞薄膜＞颗粒 / 0~5 678.00~2133.50 [58]

沈阳周边 农田 薄膜＞碎片＞纤维＞颗粒 PE＞PP＞PS 0~5 217.30~2512.18e [62]

大辽河流域 居民区、农田 薄膜＞碎片＞泡沫 PE＞PP＞PS＞PA 0~5 273.33±327.65 [63]

上海郊区 菜地 纤维＞碎片＞薄膜 PP＞PE 0.02~5 78.00 ± 12.9、62.50 ± 12.97 [65]

广东贵屿 电子垃圾拆解区 颗粒＞碎片＞薄膜＞纤维＞圆球＞圆柱
PS＞PP＞聚乙烯醇

（PVAL）
0~5 9450±9520 [61]

北京市区 塑料防尘网覆盖区 纤维＞颗粒＞碎片＞薄膜 PE 0~2 272~13752 [67]
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研究区域 土地利用类型 形态 聚合物类型 尺寸/ mm 丰度/（个/kg）
参考

文献

北京郊区 遗弃温室、常规温室、简易温室 碎片 PP＞PE 0~5

2215.56 ±1549.86

891.11 ± 316.71 632.50 ±

566.93

[78]

青藏高原 温室 纤维＞碎片＞薄膜 PC＞PE＞PP＞PS 5~340 [79]

注：a，覆膜时间 5年；b，覆膜时间 10年；c，覆膜时间 24年；d，单位为个/100 g；e，单位为µg/g。
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2.3 相关生态环境标准和环境管理工作的需要

近年来，塑料和微塑料环境污染问题已经得到国际社会的重视。《控制危险废物越境转

移及其处置巴塞尔公约》（简称“巴塞尔公约”）赋予了缔约国禁止进口危险废物和其他废

物的权利，在 2019年第十四次缔约方大会上通过了关于废塑料的修正案，为相关各国的禁

塑令提供了充分支撑，并扩大了公约管控的塑料废物的范围。在第一届和第二届联合国环境

大会上，海洋塑料垃圾污染和微塑料污染被接连列入重大全球环境问题。2022年 3月，第

五届联合国环境大会（UNEA 5.2）续会通过了《终结塑料污染：迈向达成一项具有国际法

律约束力的文书（草案）》历史性决议，明确提出到 2024年达成一项具有法律约束力的终

结塑料污染的国际协议以解决塑料污染这一全球重大环境问题。这被认为是自《巴黎协定》

以来最重要的环境多边协议，意味着国际社会对塑料污染包括微塑料污染治理已达成共识，

塑料公约谈判和全球治理进程正快速开展。

我国是全球塑料生产和消费的第一大国[80]。统计结果显示，1950~2015年间我国塑料产

量约占全球总产量的 30%[81]，我国每年塑料垃圾产生量居全球首位[82]，且由于缺乏有效的

回收机制等原因，我国农用地膜的回收率不高，据农业农村部调查并在《2020年可降解塑

料行业分析报告》提及，农膜残留量一般可达 60 kg/hm2～90 kg/hm2。此外，近年来城市建

设中大量使用的塑料防尘网，难以回收和降解，易进入土壤，带来潜在的土壤微塑料污染。

大规模的塑料制品工业生产活动，以及大量的农用塑料地膜和城市塑料防尘网的使用和残留，

使得我国土壤微塑料污染风险不容忽视。

我国政府十分重视塑料污染治理工作，出台多项塑料污染治理相关政策文件，提出塑料

污染治理相关要求和行动方案。我国自 2020年起相继印发《关于进一步加强塑料污染治理

的意见》（发改环资〔2022〕80号）、《“十四五”塑料污染治理行动方案》（发改环资

〔2022〕1298号）、《新污染物治理行动方案》（国办发〔2022〕15号）等政策文件，明确

将微塑料纳入新污染物治理范围，要求初建立新污染物环境调查监测体系，从调查、筛选和

评估等角度推进微塑料污染防治。

作为环境中微塑料的最大储库，相较于海洋等环境介质，土壤中微塑料的研究尚处于起

步阶段，对微塑料的来源、环境归趋、污染状况和生态风险仍知之甚少，不同研究和调查数

据由于采用的粒径下限不同、粒径分级统计方式不同、计量单位不同、前处理和检测方法不

同，导致呈现数量级的差别，数据可比性较差。土壤微塑料治理面临污染状况不明、风险不

清的现实问题，严重制约了微塑料污染治理进程。

2022年 3月，中央领导对“有关土壤微塑料相关情况”作出重要批示指示；2022年 6

月，黄润秋部长对“尽快建立土壤微塑料标准方法和技术规范”作出重要批示。统一的监测

方法是科学开展土壤微塑料污染风险调查和污染防控的前提和基础。综上，落实建立新污染

物调查监测技术体系等相关要求，建立土壤中微塑料监测方法标准是当前环境管理工作的迫

切需要。

3 国内外相关分析方法研究

3.1 国内外文献资料中微塑料的分析方法

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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微塑料为固态有机聚合物，会与土壤颗粒发生团聚，且不溶于常规酸、碱和有机溶剂，

无法被常规的化学分析方法检测。此外，由于受土壤质地、有机质及团聚体结构的影响，从

土壤中分离和净化微塑料要比水体和沉积物等其他环境介质更加困难。

国内外开展的土壤微塑料检测一般需要经过物理或化学分离方法，将微塑料与土壤颗粒

分开，再通过化学手段，去除附着在微塑料上的有机物等杂质，最后进行识别与定量。

3.1.1样品采集方法

结合文献资料调研结果，对国内外土壤中微塑料的采样和保存方法进行了梳理和总结

（详见表 3.1-1~表 3.1-2）。一般来说，在选定采样点位后，大部分研究以选择的点位为中心

划分一定面积的区域作为采样单元或样方，区域内以随机法、梅花法 或蛇形法等方法设置

分样点，再将分样点采集到的样品进行等量混合，以提高样品的代表性，尽可能代表更大的

土壤面积。对于存在疑似污染源或污染较重的区域，研究微塑料在土壤中的垂直分布和迁移

规律时，可以采集分层样品。样品采集深度一般在 10 cm～20 cm，深层样品采集深度可达

30 cm。样品采集量一般在 1 kg～2 kg，分层样采集量主要集中在 100 g～200 g。为避免对微

塑料的干扰，样品采集和保存器具一般为金属质地。表层采样一般使用不锈钢铲、不锈钢勺

进行采集，深层采样一般使用土钻等工具。样品保存器具主要包括铝箔袋、铝盒、棕色广口

瓶，分为常温和冷藏（＜4℃）两种方式，一般为避光保存。总体来看，土壤中微塑料的采

集方法与我国现行土壤环境监测相关技术规范如 HJ 166基本一致。

3.1.2样品前处理方法

土壤微塑料检测前需要对样品进行前处理，主要包括分离与杂质去除等步骤。一般通过

利用微塑料与土壤的物理化学性质差异实现微塑料与土壤颗粒的分离，并通过化学试剂进一

步去除附着在微塑料表面的杂质。微塑料与土壤颗粒的分离技术主要有筛分法、密度分离法、

消解法、静电分选法、泡沫浮选法、磁性分离法、油提法和加压流体萃取法等（详见表3.1-3）。

密度分离法是目前使用最普遍的分离方法[83],[84]，主要是利用样品中微塑料与土壤颗粒

等的密度差异来实现提取分离，操作简单且分离效果较好。一般操作流程是首先向样品中加

入高密度的饱和盐溶液，充分振荡、搅拌混合均匀，随后静置沉淀直至轻组分微塑料与重组

分分层，最后收集上层溶液中的微塑料。
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3.1-1 国外土壤微塑料样品采集与保存方法

国家 土地利用类型
样品采集方

法

样品

保存

条件

采样深度（cm）
参考

文献

西班

牙
污泥施用农田、普通农田 单独样

PP密

封袋
0~10、10~30 [45]

智利 污泥施用农田 单独样
PP密

封袋
25 [75]

西班

牙
覆膜菜地 单独样 10 [51]

韩国 水稻田、覆膜农田、温室内、温室外 混合样
不锈

钢盒
5 [50]

瑞士 湿地土壤 混合样 铝盒 5 [49]

印度 河滨土壤 单独样 / 5 [48]

西班

牙
海草土壤 / / / [47]

澳大

利亚
工业用地 / / / [52]

伊朗 城市土壤、工业土壤 混合样

密封

玻璃

罐

/ [53]

韩国 林地、城市用地、农用地 /
不锈

钢盒
0~5 [54]

智利 粮食产地、草场、牧场、天然草地 / / / [33]

德国 农田 /
玻璃

瓶
0~10、10~20、20~30 [55]
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表 3.1-2 国内土壤中微塑料样品采集与保存方法

国家 土地利用类型
样品采集

方法
样品保存条件 采样深度（cm）

参考

文献

新疆石河

子
覆膜农田 混合样 铝箔袋、常温 0~3、3~6 [59]

山东寿光 设施农业土壤、露天农业土壤 混合样 常温 0~5、5~10、10~25 [76]

西藏、云

南、四川、

青海

温室农田、覆膜农田、耕地、草

地
混合样 铝箔袋、常温 0~3、3~6 [60]

陕西 农田 混合样
不锈钢瓶、冰

箱冷藏
/ [79]

新疆阿拉

尔市
覆膜棉花田 混合样

布袋、常温避

光

0~30（每层 5 cm，

共 6层）
[57]

湖北武汉 菜地 混合样
铝盒、冷藏（＜

4℃）
0~5 [64]

云南滇池

流域
菜地 混合样 / 0~5、5~10 [74]

内蒙古河

套地区
灌区农田 单独样

采样袋、常温

避光
0~10、10~20、20~30 [58]

沈阳周边 农田 混合样 自封袋、常温
0~5、5~10、10~20

20~30
[62]

大辽河流

域
居民区、农田 /

铝箔、PE自封

袋，冷藏（＜

4 ℃）

/ [63]

上海郊区 菜地 /
铝盒、常温避

光
0~3、3~6 [65]

广东贵屿 电子垃圾拆解区 单独样
铝箔袋、常温

避光
20 [61]

北京市区 塑料防尘网覆盖区 混合样
铝盒、冷藏（＜

4 ℃）
2 [67]

北京郊区 遗弃温室、常规温室、简易温室 混合样
铝箔、冷藏

（＜4 ℃）
0~10、10~20 [78]

青藏高原 温室 /
铝盒、冷藏（＜

4 ℃）
0~5 [79]
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表 3.1-3 分离提取方法对比

方法 步骤 优点 缺点
文献来

源

物

理

法

分

离

提

取

过

滤-

筛

分

将风干土壤样品通过不锈钢筛以

获得不同粒径微塑料颗粒，利用微

塑料与土壤的形状、粒径差进行人

为分离。

适用于初筛阶段

大颗粒物的去除。

不适用于小颗粒

物的去除。

[85],[86]
密

度

分

离

利用环境介质中微塑料与土壤的

密度差异及特定密度液体中的沉

浮特性，达到微塑料与土壤颗粒快

速分离的目的。

方便快捷，简单易

行。

不能分离天然有

机物。

静电分

离

基于土壤矿物和微塑料的导电性

差异实现对微塑料的分离。

操作简易快捷，对

微塑料结构几乎

无破坏，多用于分

离粒径大且分散

性好的沉积物和

砂质土壤中直

径>500 μm且老化

程度低的微塑料。

分选过程无法去

除有机物质和粒

径较小的颗粒，分

选结果同样受土

壤有机质、微塑料

性质的影响，不适

用于复杂土样。

[68]

泡沫浮

选法

气泡将选择性地附着到疏水性更

高的轻质微塑料颗粒上并向上携

带，从而将它们与疏水性较小的基

质分离。

适于分离密度低

的微塑料。

不适用于高密度

微塑料，受粒径、

形状，表面粗糙度

影响较大。

[87]

磁性分

离法

通过疏水性碳氢化合物尾端对铁

纳米颗粒进行功能化，将疏水性的

铁纳米颗粒与微塑料表面结合，进

而利用磁铁提取出微塑料颗粒。

对亚微米级别的

微塑料具有良好

的去除效果。

一定程度上改变

了微塑料的粒子

形态，从而影响后

续的物理表征。

[88]

化

学

法

加压萃

取

将样品投入萃取池中，样品先通过

溶剂混合阀，利用高效液相泵将溶

剂抽进萃取池，当萃取池中的压力

达到预先设定值时，液相泵关闭，

待系统温度达到静萃取要求时，开

始静萃取，静萃取结束之后，再用

高压氮气将溶剂吹扫入收集瓶保

存。

可提取土壤中粒

径小于 30 μm的塑

料颗粒，实现自动

化分离检测

可能会改变微塑

料的粒子形态，从

而影响后续的物

理表征。

[52],[89]

,[90]

水-油提

法

利用微塑料的亲油性将微塑料萃

取到油层，其他杂质保留于溶液

中，实现微塑料的分离。

适用于大多数有

亲油性的微塑料

提取和分离。

残留的油会对傅

立叶红外光谱法

鉴定微塑料成分

[91],[92]
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方法 步骤 优点 缺点
文献来

源

有影响，使用无水

乙醇清洗可减少

油对影响，但 PP

和 PE清洗后鉴定

效果仍不佳。

常用高密度溶液作为分离液，常见的有氯化钠（NaCl，ρ=1.2 g/mL）、碘化钠（NaI，ρ

＞1.6 g/mL）、溴化钠（NaBr，ρ=1.55 g/mL）和氯化锌（ZnCl2，ρ=1.6 g/mL）等[42],[51],[93],[94]。

常见微塑料的密度见表 3.1-4。PP、PA等密度较低的聚合物可通过 NaCl达到分离的效果，

但对高密度的微塑料包括 PET和 PVC的提取效率较低。NaCl具有价廉易得、无害等优点，

但通过 NaCl溶液进行样品前处理，可能会导致环境中 PET和 PVC等高密度微塑料的浓度

被低估。ZnCl2通常与密度分离装置相结合使用，微塑料的回收率很高，而且使用成本不高。

但是，该物质具有很大的危害性和腐蚀性。因此，在使用氯化锌进行样品前处理时，需谨慎

处置并回收利用。NaI是一种用于分离微塑料的高密度溶液。NaI能够有效分离高密度的聚

合物，可重现性高。

表 3.1-4 常见聚合物的密度[95]

聚合物类型 密度（g/mL）

聚乙烯（PE） 0.92-0.97

聚丙烯（PP） 0.90-0.91

聚氯乙烯（PVC） 1.16-1.58

聚苯乙烯（PS） 1.04-1.10

聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET） 1.37-1.45

聚酰胺（PA） 1.02-1.05

此外，样品中的有机质可能会对微塑料的测定产生干扰，因此需要在前处理过程中尽可

能去除有机质，以保证微塑料纯度和测定结果的准确性，同时不影响微塑料聚合物的结构及

形貌。此过程所使用技术主要包括酸处理法、碱处理法、氧化消解和酶消解法等，各类消解

技术在消解过程中对微塑料的结构均会产生不同程度的破坏，详见表3.1-5。

酸消解指使用强无机酸氧化并破坏化合物，促进分子裂解的处理方法，处理条件相对激

烈。目前多用硝酸（HNO3）、盐酸（HCl）及硝酸-高氯酸（HNO3-HClO4）消化微塑料上附

着的有机物[49],[86]。由于HCl不能破坏所有的有机质，因此消解效率不高。HNO3被广泛用于

酸性消解，然而，HNO3可能会留下油性残留物或组织碎片，导致聚合物的损失或变色。此

外，一些聚合物（如PA、PET）容易在高温和高浓度下被酸腐蚀，因此需要选择合适的浓度

和温度，从而在合理的反应时间内有效去除样品中的有机质。总的来说，酸消解法可能会破

坏样品中的聚合物，导致环境样品中的微塑料含量被低估，因此需要首先优化实验中酸的浓

度及温度，并谨慎使用。

碱消解法比酸处理温和但效率一般，无法去除无机杂质，必要时需二次分离去除无机杂
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质，包括氢氧化钠（NaOH）和氢氧化钾（KOH）等[95],[96]。此方法可以水解化学键，使蛋

白质变性从而消解水生生物组织，适用于样品中腐殖酸、藻类等生物样品的消解。

表 3.1-5 样品消解方法对比

消解方法 消解试剂 适用范围 存在问题

酸消解法

氢氟酸 适用于去除样品中的石英砂、硅酸盐 对破坏聚合物结构破坏较大

盐酸
适合去除分离富集时附着的无机盐杂

质

消解效率较低, 通常不能用于有机

物的消解

硝酸
效率高,有机质去除效果好，同时可以

去除绝大多数无机盐

消解时，会破坏某些聚合物结构，改

变微塑料表面基团、降低筛分丰度

硝酸-高氯

酸

同硝酸，效率更高，可以彻底分解有机

杂质

同硝酸，且具有更强腐蚀性，会严重

破坏微塑料的聚合度和形态

碱消解法 氢氧化钾

适用样品中腐殖酸、藻类等生物样品的

消解，比硝酸处理温和且对微塑料的结

构影响较弱

效率一般，无法去除无机杂质，必要

时需二次分离去除无机杂质

氧化消解

法

双氧水
适用样品中腐殖酸、藻类等生物样品的

消解，对微塑料的结构基本无影响

效率一般，少数致密的纤维素无法完

全消解，无法去除无机杂质，必要时

需二次分离去除无机杂质

芬顿试剂

氧化效率较双氧水高很多，适用样品中

腐殖酸等生物样品的消解，对微塑料的

结构基本无影响

无法去除无机杂质，必要时需二次分

离去除无机杂质

酶消解法

蛋白酶 K、

纤维素酶

等

适用于废水和生物样品，不会影响微塑

料结构及微塑料含量且处理效率较高

成本较高，无法去除无机杂质，必要

时需二次分离去除无机杂质

氧化消解法是土壤样品最常用的杂质去除方法之一，其中，使用最广泛的是芬顿试剂氧

化法[97],[98]，对微塑料的结构基本无影响，但存在无法去除无机杂质的问题，必要时需进行

二次分离。过氧化氢（30%~35%）可有效消解有机质，并且对聚合物几乎没有降解作用，

消解温度是过氧化氢消解效率的关键因素。NOAA推荐采用过氧化氢（30%）与0.05 mol/L

的硫酸亚铁溶液（芬顿试剂）在75℃下加热。Hurley等[98]研究了不同消解方法对富含有机

质的污泥和土壤样品中 8 种常见微塑料的提取效率差异，包括过氧化氢、芬顿试剂氧化消

解法，以及NaOH、KOH碱消解法。结果表明，过氧化氢（80.2%~108%）和芬顿试剂

（86.9%~106%）对土壤及污泥中有机质的去除效率均优于NaOH（60.9%~68.6%）和 KOH

（34.5%~56.8%）。结合提取效率、对微塑料性质的影响以及对光谱信号的影响等多个因素

的比较，最终发现芬顿试剂（40℃以下，pH值接近3）既能有效去除土壤和污泥中的有机组

分，又不会破坏微塑料中的聚合物，具备高效、成本低以及消解快速等优点。

3.1.3定性定量分析方法
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微塑料的检测通过“形态和物理表征”和“定量和化学表征”展开。微塑料的形态和物

理特征通常使用光学显微镜，如体视显微镜来进行观测。此外，扫描电子显微镜具有高空间

分辨率的特征，可以用于小颗粒微塑料的观察。微塑料的定量和化学特征可以使用光谱、热

分析和质谱等手段实现。目视分析法操作简单但耗费人力且定性准确度较低，一般仅用于微

塑料的初步挑选工作。以傅立叶红外光谱、拉曼光谱为主的光谱分析法可以定性定量获取微

塑料的形态信息、化学组分和丰度含量，但存在检测周期长、检测成本高的问题；热分析法

可快速获取微塑料的质量含量，但无法定性识别微塑料形态，仅适用于单一成分的微塑料检

测。热分析质谱法简单快速，无需复杂的前处理流程，但无法区分质量和降解温度数据相似

的复合物且是破坏性检测，无法获得微塑料的形态信息。各类技术优缺点及适用范围详见表

3.1-6。

表 3.1-6 微塑料主要分析技术

分析技术 检测原理 适用范围 获取信息 优缺点

显微镜观察法
光学放大，人工挑

拣

可用于 100 μm以

上微塑料检测

形态信息、

丰度

简单方便，但耗人力，且在微

塑料材质鉴别上准确度较低

扫描电镜能谱

联用

（SEM-EDS）

二次电子和背

散射电子成像，

特征 X射线元

素分析

可用于 20 nm以上

的微塑料检测。

形态信息、

丰度，基于

元素组成的

有机无机物

判断

空间分辨率高（约 nm级），

但成本高，耗时

傅立叶变换显

微红外光谱法

（FTIR）

利用不同塑料材质

的特征红外干涉光

谱进行样品识别。

理论上可用于 20

μm以上的微塑料

检测。傅立叶红外

光谱仪是市场占比

最多的设备

形态信息、

丰度

不破坏样品、简便可靠；可获

取形态信息；需要用显微镜人

工挑选，用红外光谱逐一定性

显微拉曼光谱

法（Raman）

利用不同塑料材质

的特征拉曼散射光

谱进行样品识别。

理论上可用于2 μm

以上的微塑料检

测。不受测量颗粒

形状、大小或厚度

等干扰

形态信息、

丰度

不破坏样品；会受到具有荧光

效应的有机物干扰；运行时间

较长，不适用于批量检测

热裂解气相色

谱质谱

（Pyr-GC/MS）

利用聚合物热稳定

性

适合样品测量化学

组成的分析
质量含量

同时鉴定聚合物、表面附加

物；无法获取微塑料形态信息

和颗粒属性；破坏性分析；实

验条件要求高；误判风险较

高；允许上机的样品量小，代

表性差

热脱附气相色

谱质谱

（TDS-GC/MS）

有机物萃取挥发，

经色谱柱分离，使

用质谱检测

适合样品测量化学

组成的分析
质量含量

可多种成分定量分析；破坏性

分析；实验条件要求高

3.1.3.1 目视分析法

目视分析法将截留了微塑料颗粒的滤膜置于裸眼或显微镜下观察，统计样本中微塑料的
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丰度、形状、尺寸和颜色等信息。目视分析法具有操作简单、成本低和无化学危害等优点，

适合尺寸大于500 μm的微塑料检测。但是，裸眼和光学显微镜仅能通过外观形貌模糊地识

别微塑料，无法得到样品的组成信息，难免会将其他物质错误识别为微塑料，特别是鉴别无

色透明的微塑料。虽然目视分析准确度较低不适宜作为独立的鉴别方法，但可以为进一步的

仪器化学分析提供基础，借助体视显微镜可将尺寸下限扩展至100 μm左右。

3.1.3.2 扫描电镜分析法

扫描电子显微镜（SEM）识别微塑料可以得到超清晰和高倍率（分辨率可至约30 nm）

的图像，有助于区分微塑料与其他细小的颗粒样品。在扫描电镜的基础上增加能量散射X射

线光谱分析（SEM-EDS），可对可疑粒子进行元素成分分析，有助于区分以碳为主的微塑

料与无机颗粒，用于在低真空模式下测定微塑料颗粒的化学和形态特征。SEM-EDS法的缺

陷表现为：二次电子图像为灰度图像无法表现出样品的颜色；不能区分添加剂和吸附物质；

样品制备费时费力，需对电镜下的粒子逐个分析，一定时间内可以分析的微塑料数量少，工

作效率低；以及因SEM使用电子束轰击样品成像，持续的电子束轰击可能在成像过程中对

样品产生不可逆的电荷破坏；老化的微塑料颗粒表面形状发生明显变化，对分析准确性造成

一定的影响。

3.1.3.3光谱分析法

光谱分析法利用未知微塑料样品的光谱与从光谱库中获得的已知聚合物的光谱进行比

较，进而识别微塑料的聚合物组成。微塑料表征多位于中红外（波长 4000 cm-1~400 cm-1）

区域。光谱法通过与显微镜结合，红外和拉曼可以对微塑料进行化学成像，实现微塑料的快

速、高通量检测、识别和定量，并具有一定的自动化程度。

傅立叶变换显微红外光谱（μFTIR）因其具有简便性和可靠性的特点，是环境样品中微

塑料成分分析的最常用方法。因光谱信号依赖于化学键的永久偶极矩的变化，因此μFTIR 可

以灵敏的检测聚合物中的极性官能团，其空间分辨率最低可至 5 μm，仪器的检测下限可以

达到 10 μm，但因为需要手动挑样，样品的实际检出尺寸同时受到视觉判断的影响，一般可

达 100 μm 左右。μFTIR的透射、反射和全反射（ATR）三种模块均可用于微塑料分析。选

择透射模块测试样品前，需要将样品压片，制样过程略繁琐，但是聚合物成分与谱图匹配度

高，很容易排除非塑料成分。反射模块操作简单，而且对于不规则塑料 ATR模块比反射模

块产生的光谱更稳定。但是，最大长度小于 50 μm 的微塑料需要多次试验，否则可能很难

获得清晰准确的光谱。ATR-FTIR是表面接触分析的一种形式，由 ATR探针产生的压力可能

会损坏高风化或易碎的样品，探头尖端通过粘附力或静电作用也可能将微塑料从滤膜上剥离

出来。进行分析测试时，锗制成的 ATR探头在接触坚硬的或尖锐的无机颗粒残留物时很容

易损坏。基于焦平面阵列（FPA）的 FTIR可对微塑料逐粒分析，FPA-FTIR能够对介质上的

微塑料进行面扫，可在几分钟内获得数千个样品的红外光谱，快速生成化学成像和进行数据

分析，极大地提高分析效率。但所使用的载样基质需在红外区没有吸收，效果较好的金膜或

银膜又由于价格昂贵、很难重复使用，暂无法作为常规方法进行推广。此外，堆叠样品的计

数、不规则形态的微塑料在反射模块下产生折射误差等，也影响到 FPA-FTIR 在微塑料分析

中的应用。
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拉曼光谱是一种以单色光（激发光）为光源的散射光谱，利用不同样品分子和原子结构

的差异所导致的激发光照射到样品上产生不同频率的非弹性散射光，提供样品中分子振动的

信息，从而获得各聚合物中的特征拉曼光谱，实现对微塑料的高通量检测。拉曼光谱取决于

化学键极化率周期性变化，由此可以很灵敏检查微塑料中的芳香键、C-H和C=C双键。拉曼

光谱与共聚焦光学显微镜的结合以及在可见光范围内应用激光激发能够实现至1 μm甚至更

低（最低约300 nm）的空间分辨率，适合检测粒径较小的微塑料。但是，拉曼光谱容易受到

环境中有机颗粒（例如藻类、浮游生物和天然碎屑）或无机颗粒（例如沙子和淤泥）发射的

荧光光谱的干扰，使信号覆盖微塑料光谱，干扰分析结果，因此不能检测含有荧光物质的样

品。

3.1.3.4热分析法

差示扫描量热法（DSC）是在程序升温的条件下，通过指定的加热速率对样品进行加热，

比较样品与参考物之间的能量差随温度变化的分析方法，可以对特定聚合物的颗粒质量进行

化学定性和定量。这项技术适用于含有结晶成分的聚合物（如PE、PP、PA和PET），而不

能分析不含结晶成分的聚合物（如PS）。DSC具有操作简单、所需样品量少、分析速度快

的优点，但聚合物的识别和质量定量易受到样品颗粒大小的强烈影响。

热重-差示扫描热联用（TGA-DSC）可测定塑料混合物中PE和PP的聚合物类型和浓度。

但由于它们的重叠相转变信号，无法鉴定PVC、PA、PES和PET，且由于特征转变温度受聚

合物支化程度的改变，鉴定结果易受杂质、添加剂以及颗粒大小的影响。而且，由于样品粒

度对DSC测量有较大影响，因此在TGA-DSC分析之前，聚合物样品要经过研磨和过滤，以

确保最小的颗粒尺寸在200 mm~500 mm的范围内，较高的预处理要求使得该方法在微塑料

分析应用上受到一定的局限性。

热分析质谱法是在高温下将微塑料分解为小分子物质，再进入质谱检测，以获得结构信

息的一种分析方法，主要包括热裂解气相色谱-质谱（Pyr-GC-MS）法和热脱附气相色谱质

谱（TDS-GC-MS）法等。

Pyr-GC-MS是根据不同塑料的化学组成和结构差异，在350℃~700℃高温裂解条件下产

生相应的特征热裂解产物，直接引入气相色谱-质谱进行分析。经鉴定或与标准图谱库中的

特征热裂解产物对比，即可对微塑料样品中的成分进行定性分析。以不同微塑料的特征裂解

碎片峰面积建立标准曲线，计算可得到样品中微塑料成分的含量，实现定量分析。Pyr-GC-MS

法可以同时分析多种微塑料，但由于不同聚合物可能产生相同或相似的热裂解产物，因此存

在误判风险。此外，Pyr-GC-MS法还存在样品处理量小（约0.5 mg），数据处理较繁杂，无

法准确检测微塑料中的无机添加剂，不能确定微塑料的形态信息，难以分辨相同或相似质谱

信号的热解产物，不能提供微塑料尺寸分布信息等问题。

热脱附气相色谱质谱（TDS-GC-MS）通过将样品置于热重天平上，加热到1000℃降解，

降解产物吸附在固相上后进行热脱附，再升高温度对降解产物进行解吸，用色谱柱分离并进

行质谱分析，从而实现微塑料样品的定量检测。TDS-GC-MS方法要求的样品微塑料含量在

1%以上。且根据聚合物类型、吹扫气体流量和使用的样品质量的不同，结果存在很大偏差。

总体来看，热分析法与FTIR和Raman法相比，不能提供微塑料的尺寸、形态等丰富的颗
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粒属性信息，难以分辨相同或相似质谱信号的热解产物，检测稳定性、重现性相对较差。

3.2 国内外相关标准规范

国内外正在积极开展有关微塑料监测标准方法，并陆续建立了水环境中微塑料的统一监

测方法。

3.2.1国外相关标准规范

3.2.1.1欧盟

2013年欧盟发布《欧洲海域海洋垃圾监测指南》（《Guidance on Monitoring of Marine

Litter in European Seas》），提供了从采样、取样量、粒径区间、浮选剂的选择、滤膜孔径、

检测仪器到结果判定的全面建议，涵盖多种塑料类型，尺寸范围为 0.02 mm~5 mm。指南提

出，通过化学分析（如 FT-IR或 Raman光谱）能够准确鉴定微塑料的种类，包括但不限于

聚乙烯、聚丙烯、聚苯乙烯、聚酰胺（尼龙）、聚酯、丙烯酸、聚甲醛、聚乙烯醇、聚氯乙

烯、聚甲基丙烯酸酯、聚对苯二甲酸乙二醇酯、醇酸树脂、聚氨基甲酸酯（聚氨酯）等，并

指出获取聚合物类型信息有助于识别潜在来源和路径。该标准规定了海水、海滩（潮间带）、

海底沉积物和海洋生物四类监测方法，本节重点介绍与本标准相关性相对较高的海滩（潮间

带）、海底沉积物监测方法。

（1）采样方法

海滩（潮间带）采样。对 1 mm~ 5 mm 和 20 µm ~1 mm 两种尺寸范围的微塑料进行取

样。1 mm~ 5 mm微塑料：采集单独样，并应在小尺寸微塑料样品（20 µm ~1 mm）采集后

采集。采样方法是用金属勺或铲子从 50 cm×50 cm的金属样方区域收集顶部 5 cm的沙子，

并通过 1 mm的金属筛，然后保存在金属（例如箔）或玻璃容器（非塑料）中。20 µm~1 mm

微塑料：使用金属勺采集，采样深度 5 cm，采样量 250 mL，保存在金属或玻璃容器中。

海底沉积物采样。可以采用抓斗、多芯、箱芯等方法采集。采样量约 250 mL，采集深

度 5 cm。保存容器为金属或玻璃容器。

（2）分析方法

使用饱和氯化钠溶液（1.2 g cm-3）进行密度分离，使用前应过滤。使用金属勺将沉积物

添加到分离漏斗中，并加入 200 mL饱和氯化钠。用手搅拌混合物 2 min，然后静置 2 min。

然后将上清液通过装有 10 µm滤纸的布氏漏斗。对每个沉积物样品重复氯化钠浮选分离三

次。

较大的碎片>500µm使用目视法鉴定，一般应抽取一定比例（10%）样品使用 FT-IR或

拉曼光谱对试样进行鉴定，对于<100µm的碎片，必须使用 FT-IR或拉曼光谱对试样进行鉴

定。

（3）结果判定方法

将环境中采集的未知样本的光谱与数据库中已知的标准聚合物光谱进行比较。匹配度超

过 70%直接认定为微塑料；对于 60%~70%匹配度的试样需对照已知的标准聚合物特征峰进

一步确认；不予认定匹配度低于 60%光谱的样本。
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图 3.2-1 《欧洲海域海洋垃圾监测指南》中的参考物质红外谱图

（4）质控方法

质控方式包括程序控制空白和实验室洁净度空白，其中针对沉积物的程序控制空白选择

干净的氯化钠溶液作为对照物，通过仪器收集在滤纸上，作为程序控制（空白）以检查污染，

直至空白中的污染为零或可忽略不计。实验室洁净度空白作为检查环境清洁度的程序控制，
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将未使用的干净滤纸放在培养皿中，取下盖子并用干净的箔纸包好，将培养皿打开一段时间，

该时间与样品在鉴定期间可能暴露在空气中的时间段相关。用盖子密封培养皿并计算沉淀在

滤纸上的任何碎片，程序污染结果应小于由样品本身确定的平均值的 10%。

其他质量保证要求包括：1）采样期间应注意避免使用塑料，应使用金属设备，并在采

样前进行清洁和包装，将样品收集并存储在金属或玻璃容器中；2）在采样期间，采样人员

应位于采样设备的下风处。采样前，可用湿滤纸擦拭设备，并检查滤纸是否受到污染；3）

溶液通过玻璃器皿过滤，直到在低倍双目显微镜（×50）下检查过滤器时没有出现塑料微颗

粒的残留；4）确保加工区域洁净，特别是没有灰尘或颗粒。采样及实验人员应穿着棉质实

验室外套，尽量减少合成衣物（例如合成羊毛），不要在铺有地毯的区域附近处理样品；5）

尽量减少加实验区域的空气流通（可能携带空气传播颗粒的窗户、门等）；6）确保样品暴

露在空气中的时间绝对最短，以便在容器之间转移。在其他所有时间，容器都应保持覆盖；

7）确保所有容器和取样设备在使用前都经过严格清洁的检查，没有干扰。

（5）结果表示方法

数据结果以丰度表示。

形状分类方法为：塑料类型碎片、颗粒、细丝、薄膜和泡沫塑料；颗粒形状进一步细分

为圆柱形、圆盘形、扁平形、卵形、球形；碎片形状进一步细分为圆形、亚圆形、亚棱角、

有棱角。

尺寸分类方法为：以最小区间 100 µm进行分级，如 20-100µm、101-200µm、201-300µm
等。

3.2.1.2美国

美国国家海洋和大气管理局（National Oceanic and Atmospheric Administration，NOAA）

在 2015年发布《海洋微塑料实验室分析方法：水和沉积物中聚合物定量建议》（《Laboratory

Methods for the Analysis of Microplastics in the Marine Environment: Recommendations for

quantifying synthetic particles in waters and sediments》）。这份报告规范了海洋环境中微塑料

的实验室分析方法，为定量测定海水、沙滩、海床沉积物样品中的合成颗粒提供了建议，采

用显微镜观察法进行分析。该方法适用于许多常见塑料的测定，包括聚乙烯、聚丙烯、聚氯

乙烯和聚苯乙烯，尺寸范围为 0.33 mm~5 mm。该标准提供了规范化的实验室分析方法，有

助于提高研究的准确性和可比性，为保护海洋环境和生态系统提供了重要的支持和指导。该

标准规定了海水、海滩、海床沉积物三类监测方法，本节重点介绍与本标准相关性相对较高

的海滩、海床沉积物监测方法。

（1）采样方法

海滩样品：用金属铲或锹收集海滩沙中的塑料碎片，将干的海滩沙样筛分至 5毫米以去

除肉眼可见的大塑料碎屑。

海床沉积物样品：由取芯器或抓斗取样器（如 Ponar取样器）采集床层沉积物中的塑料

碎片。

（2）分析方法

沙滩样品：称取 400 g湿沉积物于烧杯中，90℃烘箱烘干。加入偏钨酸锂水溶液（d=1.6
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g/mL）大力搅拌，经 0.3 mm筛过滤。使用 0.05M Fe（II）水溶液、30%H2O2，75℃加热进

行消解，按需重复加入 H2O2。海床样品：称取 400 g湿沉积物于烧杯中，90℃烘箱中烘干。

加入偏磷酸钾（每升水 5.5 g），搅拌棒高转速搅拌 1小时，过滤至 0.3 mm筛上，其余同沙

滩样品。显微镜观察收集到的微塑料，重量法计算微塑料的质量。

（3）结果判定方法

显微镜观察法，对微塑料的形态和成分进行人工判定。

（4）质控方法

质量管理和质量控制措施主要为基质加标，以基质加标的回收率来评价质控效果。针对

底层沉积物，添加一定质量的聚乙烯微塑料颗粒后进行测定，回收率为 81%。

其他质量控制要求包括：1）处理样品时，避免穿着聚酯类服装（羊毛夹克、聚酯实验

室外套等）；2）使用前检查所有塑料制成的设备（筛子、喷瓶等），以确保这些材料不会

污染环境样品；3）筛子在使用前后应进行清洗和超声处理。

（5）结果表示方法

结果以质量表示，保留至 0.1 mg。

形状分类为：硬塑料、软塑料（例如泡沫）、薄膜、线、纤维和薄片。

粒径区间为：0.33mm~1mm，1mm~5mm。

3.2.1.3联合国环境署

联合国环境署（UNEP）发布的《海洋塑料垃圾监测评估指南》（《Guidelines for the

monitoring and assessment of plastic litter in the ocean》）适用于海滩、海水、海底沉积物和动

植物的塑料垃圾的监测，包括从巨型到微纳级别的塑料。监测的塑料种类包括聚苯乙烯、聚

丙烯、丁二烯、尼龙或聚酰胺、聚丙烯腈、聚氯乙烯、聚甲基丙烯酸酯、聚氨酯、醋酸纤维

素、聚对苯二甲酸乙二醇酯、聚酯树脂、聚四氟乙烯等。本节重点介绍与本标准相关性较高

的沉积物微塑料监测方法。检测方法包括显微镜法、FTIR、Raman、焦平面阵列红外成像显

微镜（FTIR-FPA）、纳米红外（nano-IR）、Pyr-GC/MS、SEM-EDS等。

（1）采样方法

沉积物样品采用箱式取样器、玻璃瓶、取芯装置，在有条件时使用箱式取样器/取样器

而不是抓斗进行采样。尽可能通过随机方式进行采样，应尝试获取重复的沉积物样品（如有

可能，至少三个），并测量采样沉积物的面积和体积，以计算丰度。

（2）分析方法

指南在综述部分列举了主要的微塑料前处理方法。在推荐方法部分中提出了微塑料前处

理的主要环节，包括筛分过滤、密度分离和消解，消解方法包括碱消解和氧化消解法，但未

对方法进行详细描述。文件中列举了多种浮选剂，如 NaCl（1.2 g/cm3）、聚钨酸钠（PST）

（1.4 g/cm3）、NaI（1.6 g/cm3）、ZnCl2（1.6 g/cm3）。

对于分析方法，显微镜观察法推荐用于 1 mm~5 mm 塑料的检测。显微镜联用 FTIR和

Raman推荐用于 0.02 mm~5mm 微塑料的检测。焦平面阵列红外成像显微镜（FTIR-FPA）、

纳米红外（nano-IR）、Pyr-GC/MS、SEM-EDS适合于 0 mm~5mm全尺寸的微塑料检测。指

南中提到＜0.1 mm 的微塑料很难被挑拣出来。
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（3）结果判定方法

指南在综述部分涉及不同检测方法优缺点的介绍，在推荐方法部分中无具体匹配度要求

和特征峰范围规定。

（4）质控方法

指南在综述部分介绍了质控方式包括现场空白或对照空白，在推荐方法部分中无具体质

控要求。实验室空白的处理方式为，使用清洗玻璃器皿的去离子水或Mill-Q水，或者样品

处理过程中使用的均质溶液作为实验室空白。空白实验中若有检出，可以按以下方式扣除：

1）总数；2）针对每个已识别的类别单独减去；3）作为不确定变量与数据结果一起报告。

其他质量控制要求包括：1）为防止或减少来自空气中纤维的影响，应经常擦拭实验室工作

区；2）在整个实验过程中，人员应穿着天然或棉质衣服和实验室外套，以及无粉手套；3）

所有玻璃器皿彻底清洗、烘干，并在不使用时盖上（即用表面皿盖上）。建议玻璃器皿高温

烘烤，去除残留微小塑料。过滤器或筛网在使用前应在显微镜下检查没有微塑料干扰。

（5）结果表示方法

数据结果以丰度或质量浓度表示，

形状建议分成 5个类别：颗粒、片状、泡沫、纤维/长丝/线形、球状，颜色分为：有色、

灰色、无色、发黄、白色。

3.2.1.4联合国教科文组织政府间海洋学委员会西太平洋分委会

2018年，联合国教科文组织政府间海洋学委员会西太平洋分委会（IOC/WESTPAC）发

布了《海滩沉积物微塑料样品采集和分析指南》（《Guidelines for Sampling and Analysis of

Microplastics in Beach Sediment》），该指南对海滩微塑料样品的现场采集、前处理和分析

鉴定程序进行了规范，仔细比较了人类活动密集的城市化区域或人口稠密区（如港口、河口）、

受人类活动中度影响的区域（如小渔村或小规模的水产养殖区）；人类活动受限的区域（如

偏远的岛屿或保护区）的三种类型海滩的微塑料的样品丰度与分布，规范了不同类型的海滩

微塑料样品的监测海滩岸线长度（根据后滨线、高潮线、浸水边际线等进行调整）、采集深

度、采样量及后期微塑料样品初步挑拣观测和傅立叶变换显微红外光谱仪或拉曼光谱仪红外

光谱分析。该指南测定尺寸范围为 0.001 mm~5 mm的微塑料。

（1）采样方法

选择三个 100米的参考段。近岸线（B线）、高搁浅线（S线）、水边（W线），每条

参考线均分为四部分，每部分随机放置一个 0.5 m× 0.5 m的样方，共 12个样方，用不锈

钢刮刀将不平整的海滩表面压平，以保持每个样方的采样深度相等，从样方内表面顶部 2.5

cm处采集砂样，依次通过 5 mm筛和 1 mm筛，用于大尺寸微塑料分析（L-MP；1 mm~5 mm），

保存 1 mm筛上固体，转移通过 1mm筛的砂子 80 mL于烧杯中，用于小尺寸微塑料分析

（S-MP；<1 mm），湿砂使用蒸馏水或过滤海水（通过<1 mm 孔径的过滤器）以方便筛分；

无法筛分沙子带回实验室，在 60℃的烤箱中干燥。

（2）分析方法

a）小微塑料（S-MP）（0.001 mm~1 mm）

采样瓶中取样后，于带盖烧杯称重，添加偏钨酸锂（LMT）溶液（d=1.6 g/mL），剧烈
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摇晃初次消解，静置过夜，上清液过 20 μm或 300 μm筛，筛上颗粒转移到烧杯中，加入蒸

馏水，60℃烘箱干燥。向烧杯中加入 0.05 M Fe（II）溶液和 35%H2O2溶液，使用磁力搅拌

器搅拌进行二次消解，若仍有有机质存在，重复加入 35%的 H2O2溶液直到棕色消失。消解

液经 20 μm或 300 μm筛过滤，使用LMT溶液将筛上的颗粒转移到装有聚碳酸酯滤纸 250 mL

玻璃漏斗中并充满玻璃漏斗，静置过夜，过滤上清液。重复冲洗玻璃漏斗尽可能转移固体颗

粒，滤纸放入培养皿中烘干，称量。

在解剖显微镜下识别过滤器上的颗粒，测量颗粒的最长尺寸并记录颗粒的形状、最大长

度和颜色，分类和计算塑料颗粒的类别（碎片、纤维、球体和其他）；如果配备 micro-FTIR

或 Raman，建议对塑料样品的一个子集（占总 S-MP计数的 10%~20%或非常典型的主要塑

料类型）进行光谱鉴定。如果没有 micro-FTIR或 Raman，显微镜可以用于鉴定 0.3 mm~1 mm

尺寸范围的 S-MP。

b）大微塑料（L-MP）（粒径 1 mm~5 mm）

将自封袋中的沉积物样品倒入实验室的不锈钢托盘中，用镊子直观地选择疑似微塑料颗

粒。将每个类别的颗粒保存在玻璃培养皿中，待测。

如果有 FTIR可用，使用衰减总反射率（ATR）模式鉴定每个塑料样颗粒；如果没有 FTIR，

请与另一位专家对每个塑料样颗粒进行交叉检查。按类别计算塑料颗粒，并分别称重。

（3）结果判定方法

无具体匹配度及特征峰范围规定。

（4）质控方法

质控方式为系统空白，按照与实际样品分析相同的方法，开展现场和或程序空白样品，

空白检出的颗粒数必须明显低于实际样品。

其他质量控制要求包括：1）采样时必须穿棉质衣服；2）实验室工作期间必须穿着棉质

实验服和戴乳胶手套；3）所有液体试剂和培养基在使用前必须过滤；4）样品必须盖上盖子

或铝箔；5）所有器具必须用自来水清洗，使用前用蒸馏水冲洗。

（5）结果表示方法

结果表示：数据结果以丰度或质量浓度表示。L-MP的结果表示方法为利用采样面积、

采样深度、L-MP的数量和重量来计算海滩沉积物中 L-MP的丰度、密度、浓度。海滩上 L-MP

的丰度可以用以下单位来报告：个/m²（n/m²）、n/m³、gram/m²（g/m²）和 g/m³。S-MP

的结果表示方法为：根据取样面积、采样深度、砂样重量和体积以及 S-MP数量，研究海滩

上的 S-MP丰度可按以下单位报告：n/m²、n/m³和 n/kg（n/kg）

形状分类：L-MP形状分类为颗粒、碎片、纤维/长丝、球体、薄片/薄膜、泡沫塑料等。

S-MP形状分类为碎片、纤维/纤维、球体和其他。

粒径区间：0.001 mm~0.02 mm、0.02 mm~0.3 mm、0.3 mm~1mm、1mm~5mm。

3.2.1.5日本

日本环境省于 2019年发布了《统一化海面漂浮微塑料监测技术指南》（《Guidelines for

harmonizing ocean surface microplastic monitoring methods》）。该指南对比了 0.3 mm和 0.1 mm

孔径网衣在收集不同尺寸微塑料方面的差异，为全球监测数据的可比性提供了建议。该指南
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适用于海水中 0.3 mm~5 mm的微塑料监测，采用光谱法（FTIR和 Raman）和称重法进行检

测，可检测氯乙烯、聚苯乙烯和聚氨酯等塑料。考虑到海水与土壤介质差异，本节主要介绍

对本标准具有较高参考性的分析方法、质量控制和结果表示方法等相关内容。

（1）分析方法

列举了各种浮选剂，如 NaCl（1.2 g/cm3）、聚钨酸钠（PST）（1.4 g/cm3）、NaI（1.6 g/cm3）、

ZnCl2（1.6 g/cm3）等。

（2）质控方法

质控方式包括采样空白、样品处理及分析空白和基质加标。指南建议开展至少一次现场

空白实验，以验证实验方法和设备的准确性。如果多次拖网采样，则应定期开展现场空白实

验，以确保实验的可靠性。样品处理及分析空白是预先将纯化水倒入分析用仪器中，按照与

样品处理相同的分析过程，确认是否存在微塑料颗粒。质控指标包括空白测试、回收率及重

复性。

其他质量控制要求有：1）以确认清洗等取样程序是否正确进行且没有污染。2）样品应

尽量用铝箔或玻璃盖覆盖。3）冲洗和检查处理和分析阶段使用的所有设备，在显微镜下观

察是否有任何微塑颗粒附着其上。每次取样后，应使用过滤水冲洗真空过滤装置。4）有试

剂使用前均应通过Whatman GF/D滤纸进行真空过滤并在过滤后立即使用。5）样品处理应

在无菌柜内进行。6）应通过以下方式进行几个程序空白作为阴性对照样品。7）穿着非塑料

制成的衣服，并在采样和分析之前用粘毛滚筒清除衣服上的任何松散纤维。例如，穿着具有

独特且可见颜色的衣服，这样即使纤维污染了样品也可以区分。8）使用洁净工作台和洁净

室。在实验室实施空白试验。

（3）结果表示方法

海洋表面微塑料丰度通常以密度、单位面积（/平方米、/平方公里）或单位体积水中的

颗粒数量或重量（/立方米）来报告。

形状分类：碎片、珠子、泡沫、颗粒和纤维。

粒径区间：0.3 mm~1mm、1mm~5mm。

3.2.1.6国际标准化组织

2023年国际标准化组织发布《环境微塑料分析原则》（《Principles for the analysis of

microplastics present in the environment》）。该原则适用于水质（淡水和海水）、土（土壤

和沉积物）、空气、污泥及其他类似物、矿物及其他无机材料和生物的监测，微塑料监测方

面，本文提供了从采样、样品制备到数据处理的全方位建议，内容涉及多种塑料类型，尺寸

范围介于 0.001毫米至 5毫米之间。通过运用多种分析仪器，例如光谱分析技术，包括傅立

叶变换红外光谱（FTIR）、衰减全反射傅里叶变换红外光谱（ATR-FTIR）、焦平面阵列探

测器傅里叶变换红外光谱（FPA-FTIR）、量子级联激光诱导红外光谱法（QCL-IR）、近红

外或短波红外光谱（NIR、SWIR）、拉曼光谱；热分析技术，包括气相色谱-质谱（GC-MS）、

差示扫描量热法（DSC）；化学分析技术，包括电感耦合等离子体质谱法（ICP-MS）、液

相色谱法（LC），能够精确地鉴别微塑料的种类。此外，通过使用显微镜或热针测试（目

视分类）、荧光显微镜和光谱法（检测染色颗粒）等仪器，对微塑料的物理形态进行观察和
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统计分析。包括但不限于聚乙烯、聚丙烯、聚苯乙烯、聚对苯二甲酸乙二醇酯、聚酰胺（尼

龙）和聚氯乙烯。本节重点介绍与本标准相关性较高的土壤和沉积物监测方法。

（1）采样方法

土壤和沉积物采样，建议在现有的采样方法上，结合微塑料采样的实际情况开展。可参

考 ISO18400-203、ISO18400-205、ISO O23611-2、ISO23611-3、ISO23611-4和 ISO 23611-5、

ISO5667-12（沉积物）等标准。

（2）分析方法

在不超过 40℃的温度下进行干燥后，使用饱和盐溶液进行密度分离（如 NaCl、ZnCl₂、

Wolframates、NaI、CaCl₂、KBr、HCOOK。选择合适的分离时间和分离容器，需检查溶液

的 pH值（防止碳酸盐沉淀或塑料颗粒降解）。再进行有机物的清除，建议使用氧化溶液（如

H2O2、芬顿试剂）处理样品，实验室温度不应超过 25℃，也可用稀酸或浓酸或碱处理样品，

或是酶处理。

通过运用多种分析仪器，例如光谱分析、热分析和化学分析等技术，精确地鉴别微塑料

的种类。此外，通过使用显微镜或热针测试（目视分类）、荧光显微镜和光谱法（检测染色

颗粒）等仪器，对微塑料的物理形态进行观察和统计分析。

（3）结果判定方法

可采用人工判别特征峰，也可采用自动化、半自动化进行匹配，自动化可以加速识别过

程，但专家审核结果（人工判别）仍是必要的，以确保分析结果的准确性。

（4）质控方法

质控方式包括空白、基质加标和实验室间比对。其中空白值的确定是必不可少的。基质

加标的参考材料应尽可能涵盖与环境样本相关的各种聚合物（如 PE、PP、PS、PET、PA和

PVC）。它们应覆盖微塑料的整个尺寸范围或该范围内特定的尺寸类别，如果可能，应包括

不同形状的颗粒（包括球形颗粒、纤维、薄膜、碎片）。该原则详细阐明加标材料的来源与

制备。实验室间比对可以有不同的目的，例如用于分析方法的验证、实验室适用性的测试或

样表征，需要一个均匀一致的基质作为参考材料。

其他质量保证要求包括：所有分析步骤（取样、样品制备、检测）均应在无塑料或低塑

料的工作条件下进行，避免使用标准塑料产品（例如试管、容器）、塑料设备，可使用金属、

玻璃或陶瓷作为替代品。个人防护装备（如实验室外套、手套）也应由非合成材料或不会干

扰分析的材料制成。每个分析步骤都应进行回收测试。应在实验室或洁净室（根据 ISO

14644-1标准为 3级）的层流箱中处理样品，特别是在样品制备过程和确定颗粒数期间。

（5）结果表示方法

数据结果可以质量或含量表示。

形状分类为：球形颗粒、纤维、薄膜、碎片。

粒径区间为：0.001 mm~0.005 mm，0.005 mm~0.01 mm，0.01 mm~0.05 mm，0.05 mm~0.1
mm，0.1 mm~0.5 mm，0.5 mm~1 mm，1 mm~5 mm。

3.2.2国内相关标准规范

3.2.2.1 地方标准

我国辽宁省和山东省于2017年和2021年相继发布了地方标准《海水中微塑料的测定 傅
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立叶变换显微红外光谱法》（DB21/T 2751—2017）和《海水增养殖区环境微塑料监测技术

规范》（DB37/T 4323—2021）。其中，《海水中微塑料的测定 傅立叶变换显微红外光谱法》

（DB21/T 2751—2017）规定了海水中 0.05 mm~5 mm 微塑料的测定，并规定了采水样品和网

采样品的相应采样方式及微塑料样品的分离提取和鉴定分析；《海水增养殖区环境微塑料监

测技术规范》（DB37/T 4323—2021）则规定了海水增养殖区水体和沉积物中微塑料的测定，

同时规定了水体和沉积物样品的不同采集方式及海水、沉积物中微塑料的分离提取和鉴定分

析（详见表 3.2-1）。

3.2.2.2 团体标准

与此同时，各行业协会也陆续制定发布了相关的微塑料标准规范，如《土壤中微塑料的

测试 傅里叶变换显微红外光谱法》（T/CSTM 00885—2024）规定了土壤中微塑料测定，规

定了土壤中 50 μm~5 mm 之间的微塑料测定，土壤样品的采样量，及后期土壤中微塑料的分

离提取和鉴定分析。《景观水中微塑料的测定 傅立叶变换显微红外光谱法》（T/CSTM 00563

—2022）规定了景观环境用水中 50 μm~5 mm 之间的微塑料测定，水体样品的采集和采样量，

及后期景观水中微塑料的分离提取和鉴定分析。《地表水中微塑料的测定（征求意见稿）》

规定了地表水中 0.05 mm~5 mm的微塑料测定，地表水样品的采集方法（大体积采水器）、

采样量（30 L）、收集过滤方式（0.048 mm 不锈钢筛网），后期地表水中微塑料的分离提

取和鉴定分析（详见表 3.2-1）。

3.2.2.3 行业标准

生态环境监测标准《海洋微塑料监测技术规范（试行）》（海环字〔2016〕13号）规

定了表层海水、海滩、沉积物、生物中微塑料采集、分析、结果表征等，尤其是海滩沉积物

样品的采集方式和采样量，即采用 0.25 m×0.25 m的不锈钢样框压入表层沉积物 5 cm处，

采用不锈钢铲垂直采集 5 cm处的沉积物约 900 g于玻璃瓶中；此外，还包括了土壤相关的

标准规范，《农田地膜残留量限值及测定》（GB/T 25413—2010）规定了农田土壤中>2 cm

地膜残留量测定，及农田土壤的监测面积、采样方法和测定分析方法（称重法）。全国供销

总社行业标准《农田地膜源微塑料残留量的测定》（GH/T 1378—2022）则规定了 0.5 mm～

5.0 mm地膜源微塑料残留量的测定（称重法）即聚乙烯类地膜源微塑料残留量测定，并对

样品采集与分析、样品的预处理和分析测定的具体流程进行了规范（详见表 3.2-1）。

3.3 与本标准的关系

本标准在标准适用范围、术语定义、样品采集与制备、样品前处理、分析测试、结果计

算与表示等方面借鉴了欧盟、美国国家海洋和大气管理局、联合国教科文组织政府间海洋学

委员会西太平洋分委会、联合国环境署和日本环境省发布的相关技术文件，以及 HJ 166—

2026、GH/T 1378—2022、DB21/T 2751—2017、DB37/T 4323—2021、GH/T 1378—2022、

T/CSTM 00563—2022等标准方法，在前处理技术、化合物鉴定等方面也借鉴了《海洋微塑

料监测技术规范（试行）》（海环字〔2016〕13号），在此基础上研究制订本标准。

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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表 3.2-1 我国微塑料监测标准

环

境

介

质

标准类

型
监测标准 适用范围

检测方法

粒径

范围前处理方法 测试方法

土

壤

国家

标准

《农田地膜残留量限值及测定》

（GB/T25413—2010）

农田土壤中>2 cm地膜残留量

测定
/ 目测挑拣 粒径>2 cm地膜

供销总

社行业

标准

《农田地膜源微塑料残留量的测定》

（GH/T1378—2022）

适用于聚乙烯类地膜源微塑料

残留量的测定，不适用于生物

降解农用地膜源微塑料残留量

的测定。

浮选剂：氯化钠

消解剂：浓硝酸＋过氧化氢
目测挑拣 尺寸范围为 0.5mm～5.0 mm

团体

标准

《土壤中微塑料的测试 傅里叶变换显微

红外光谱法》（T/CSTM 00885—2024）
土壤中微塑料测定

浮选剂：氯化锌

消解剂：过氧化氢＋二价铁

溶液（芬顿试剂）、纤维素

酶

显微镜和傅立叶变

换显微红外光谱仪
0.05 mm～5.0 mm

海

洋

生态环

境行业

标准

《海洋微塑料监测技术规范（试行）》（海

环字〔2016〕13号）

表层海水、海滩、沉积物、生

物中微塑料采集、分析、结果

表征

浮选剂：海水-氯化钠；沉积

物、生物体-碘化钠

消解剂：海水、沉积物-过氧

化氢＋二价铁溶液（芬顿试

剂）；生物体-氢氧化钾

显微镜（物理特征）

+傅立叶变换显微

红外光谱仪

海水：0.33mm～5 mm;

海滩、沉积物、生物：0.1mm～5

mm；

以每间隔 1.0 mm为测量点，统计

不同尺寸间隔的微塑料数量及其

占微塑料总量的比例。

地方

标准

《海水中微塑料的测定 傅立叶变换显微

红外光谱法》

（DB21/T 2751—2017）

海水中微塑料的测定 消解剂：过氧化氢
显微镜+傅立叶变

换显微红外光谱仪
0.05 mm～5.0 mm
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地方

标准

《海水增养殖区环境微塑料监测技术规

范》（DB37/T 4323—2021）

海水增养殖区水体、沉积物中

微塑料的测定

浮选剂：海水-无；沉积

物-氯化钠、碘化钠、碘

化钾

消解剂：过氧化氢

显微镜+傅立叶变换显微红外光谱仪 尺寸≤5mm

地

表

水

团体

标准
《地表水中微塑料的测定》（制定中） 地表水中微塑料测定

浮选剂：氯化钠

消解剂：过氧化氢＋二

价铁溶液（芬顿试剂）

1、显微镜+傅立叶变换红外光谱仪

2、傅立叶变换显微红外光谱仪

3、显微拉曼成像光谱仪

0.05 mm～5.0 mm

景

观

水

团体

标准

《景观水中微塑料的测定 傅立叶变换显

微红外光谱法》（T/CSTM00563—2022）
景观环境用水中微塑料测定

浮选剂：氯化锌

消解剂：过氧化氢＋二

价铁溶液（芬顿试剂）

显微镜和傅立叶变换显微红外光谱仪 0.05 mm～5.0 mm

地

下

水

团体

标准

《地下水中微塑料的测试 傅里叶变换显

微红外光谱法》（T/CSTM 00886—2024）
地下水中微塑料测定

浮选剂：氯化锌

消解剂：过氧化氢＋二

价铁溶液（芬顿试剂）

显微镜和傅立叶变换显微红外光谱仪 0.05 mm～5.0 mm

海

产

品

团体

标准

《海产品中微塑料测试 傅立叶变换显微

红外光谱法》（T/CSTM 00887—2024）
海产品中微塑料测定 消解剂：氢氧化钾 显微镜和傅立叶变换显微红外光谱仪 0.05 mm～5.0 mm

污

水

团体

标准

《污水中微塑料的测试 傅里叶变换显微

红外光谱法》（T/CSTM 00884—2024）
污水中微塑料测定

浮选剂：氯化锌

消解剂：过氧化氢＋二

价铁溶液（芬顿试剂）

显微镜和傅立叶变换显微红外光谱仪 0.05 mm～5.0 mm

饮

用

水

团体

标准

《饮用水中微塑料的测试 傅里叶变换显

微红外光谱法》（T/CSTM 00911—2024）
饮用水中微塑料测定

浮选剂：氯化锌

消解剂：过氧化氢＋二

价铁溶液（芬顿试剂）

显微镜和傅立叶变换显微红外光谱仪 0.05 mm～5.0 mm
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4 标准制修订的基本原则和技术路线

4.1 标准制修订的基本原则

依据《国家环境保护标准制修订工作管理办法》和《环境监测 分析方法标准制订技术

导则》（HJ 168—2020）的要求，以国内外相关研究和标准为基础进行编制。本标准制订过

程中遵循以下原则。

（1）方法满足相关环境管理工作的要求。

（2）充分借鉴国内外先进监测技术，保证方法标准的科学性和先进性，与主要国际组织

和国家推荐使用的技术方法具有一致性和可比性。

（3）方法准确可靠，满足相关方法特性指标的要求。

（4）方法具有普遍适用性，实用可达，易于推广使用。

4.2 标准制修订的技术路线

本标准技术路线为：基于国内外相关标准文献资料调研和样品前处理及分析测试方法条

件试验研究结果，确定具体操作步骤和方法参数，获取最佳试验条件，建立标准化技术方法。

其中，样品前处理主要包括样品采集和保存、样品制备、水分测定、试验制备等步骤，样品

分析测试主要包括试样物理特征分析、化学成分鉴定和空白试样测定等步骤。针对我国地域

辽阔、土壤类型多样、污染状况复杂的特点，选取重点区域、重点土地利用类型和重点微塑

料类型土壤样品，开展相关实验研究，并通过实验室内性能指标验证，确定方法性能指标，

确定质量保证和质量控制方式。在国内具备微塑料分析能力的实验室开展实验室间方法验证，

编制方法验证报告，确定质量控制允许范围，形成方法文本和编制说明。

方法制定过程中，定期开展行业专家和标准专家技术研讨与咨询，广泛科研机构、高校、

监测系统单位和第三方检测机构意见，确保本标准科学可行、实用可达。本标准技术路线图

如图 4.2-1所示。
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图 4.2-1 技术路线图

5 研究内容

5.1 术语和定义

5.1.1 微塑料

最大尺寸小于 5 mm的塑料。

［来源：海洋微塑料监测技术规范（试行）］

研究表明，由于 5 mm以下的塑料碎片具有稳定性高、粒径小及迁移性强等特性，能长

期存在于环境中，可通过动物摄食、植物富集等方式带来食物链逐级传递风险；此外还可向

环境中释放增塑剂等助剂。由于体积小，比表面积大，微塑料对污染物吸附能力很强，产生

复合污染效应，带来环境风险和人体健康风险。目前已有研究在人类粪便、血液和肺部组织

中检出微塑料。

根据当前的研究结果，当前全球土壤都受到了不同程度的微塑料污染。我国是全球塑料

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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生产和消费的第一大国，大规模的塑料制品工业生产活动，以及大量的农用塑料地膜和城市

塑料防尘网的使用和残留，使得我国土壤微塑料污染风险不容忽视。大量研究数据表明，我

国不同类型土壤也普遍受到了 5 mm以下微塑料污染。

结合微塑料的危害、国内外微塑料的污染现状，参考多数国家、地区和国际组织推荐的

定义，如欧盟、美国国家海洋与大气管理局、联合国教科文组织政府间海洋学委员会西太平

洋分委会、联合国海洋污染科学问题联合专家组、日本环境省等相关标准规范，定义为环境

中最大尺寸小于 5 mm的塑料。

5.1.2 土壤微塑料丰度

指单位土壤（干重）中含有微塑料的数量，个/kg。

[来源：GH/T 1378—2022农田地膜源微塑料残留量的测定]

5.2 方法研究目标

本标准以科学合理、实用可达为原则，标准制修订按照HJ 168—2020相关要求开展，标

准满足普遍适用性，满足我国土壤污染防治和新污染物治理需求，能够满足我国不同土壤类

型中微塑料的检测，能够测试土壤环境中主要的微塑料类型。

5.2.1 分析方法的确定

基于国内外文献资料和标准方法调研结果（详见3.1.3和3.2），傅立叶变换显微红外光

谱仪是当前微塑料化学成分鉴定中最常用的方法，方法成熟可靠，业内专家认可度较高，国

内外已发布的微塑料检测相关方法标准大部分采用了此方法。生态环境部自2019年起每年开

展的海洋环境微塑料调查以及当前正在开展的全国土壤微塑料试点调查等专项工作也采用

此方法。经过多年例行监测工作实践检验，傅立叶变换显微红外光谱法干扰小、稳定性高，

仪器操作简便可行、市场化程度高。经调研，目前市场上已有较为丰富的商品化仪器设备，

比较知名的国外品牌有：赛默飞世尔、布鲁克、珀金埃尔默、安捷伦、岛津等；国产品牌主

要有荧飒光学等。

5.2.2 粒径范围的确定

对基于傅立叶显微红外光谱法测定微塑料的相关方法标准，调研所测量的粒径范围（详

见3.2.1.1~3.2.1.5），参考《欧洲海域海洋垃圾监测指南》《海洋微塑料实验室分析方法：水

和沉积物中聚合物定量建议》《海滩沉积物微塑料样品采集和分析指南》《海洋塑料垃圾监

测评估指南》《统一化海面漂浮微塑料监测技术指南》和《环境微塑料分析原则》，海水微

塑料检测主要粒径范围为0.3 mm~5 mm，土壤和沉积物微塑料检测主要粒径范围为0.001

mm~5 mm，《海洋塑料垃圾监测评估指南》指南中提到＜0.1 mm的微塑料很难被挑拣出来，

0.1 mm~5mm是指南推荐的可准确定量测定微塑料的粒径范围。

为确认0.1 mm以上粒径范围的微塑料能够客观反映土壤微塑料的污染状况，调研了目

前有提供土壤微塑料粒径分布特征的文献报道（见图5.2-1），0.1 mm~5 mm粒径范围的微塑

料基本能够客观反映土壤微塑料污染状况。

综上，经现有标准方法调研、行业专家论证和污染特征分析，以客观、准确检测土壤中

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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微塑料污染水平为原则，确定本标准测定粒径范围为0.1 mm~5 mm。

图 5.2-1 文献报道中不同粒径微塑料在土壤中的分布特征

5.2.2 目标化合物的确定

根据国内外相关文献报道中塑料制品的生产情况和土壤环境中微塑料污染状况，选取生

产量较大且土壤中检出占比较高的聚乙烯（PE）、聚丙烯（PP）、聚氯乙烯（PVC）、聚

苯乙烯（PS）、聚对苯二甲酸乙二醇酯（PET）和聚酰胺（PA）等作为重点关注的检测目

标物。经调研，与国际和国外微塑料检测相关标准规范检测种类基本一致。

5.3 方法原理

本标准以准确、客观反映土壤中微塑料污染赋存含量和污染特征为目的，基于对国内外

土壤微塑料样品采集与保存技术、样品前处理技术、样品分析测试技术和质量控制技术的系

统梳理，结合我国实际，充分考虑方法的技术成熟度和可行性，确定了方法原理：土壤样品

经浮选、净化、过滤收集后，在显微镜下挑拣待测微塑料试样，观测、记录粒径、形态、颜

色等物理特征，使用傅立叶变换显微红外光谱仪获得待测试样的红外特征谱图并与标准谱图

进行比对，将鉴定为微塑料的试样进行计数，计算土壤样品中微塑料丰度。

5.4 试剂和材料
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5.4.1 浮选剂的选择

在微塑料提取分离过程中，浮选剂的选择至关重要。根据常见微塑料的密度范围，筛选

最常用的 3种浮选剂，即密度为 1.6 g/mL的碘化钠溶液（NaI）、1.2 g/mL的氯化钠溶液（NaCl）

和 1.6 g/mL氯化锌溶液（ZnCl2）作为本次优化实验的浮选剂，分别往空白土壤样品中添加

20个材质为 PE、PP、PVC、PET的微塑料样品，进行加标回收率实验，每组 3个平行重复

（详见表 5.4-1），分别选用碘化钠溶液、氯化钠溶液和氯化锌溶液进行浮选分离，每组 3个

平行。

表 5.4-1 3 mm微塑料样品加标回收实验结果

编号 浮选剂 类型 颜色 加标量（个） 提取量（个） 回收率（%）

1
氯化钠

(NaCl)

PP 黑色

20 19 95

20 20 100

20 18 90

PE 白色

20 20 100

20 19 95

20 20 100

PET 白色

20 1 5

20 0 0

20 2 10

PVC 白色

20 3 15

20 2 10

20 6 30

2
碘化钠

(NaI)

PP 黑色

20 20 100

20 20 100

20 18 90

PE 白色

20 20 100

20 20 100

20 20 100

PET
白色

20 20 100

20 19 95

20 20 100

PVC 白色

20 18 90

20 16 80

20 20 100

3
氯化锌

(ZnCl2)

PP 黑色

20 20 100

20 20 100

20 20 100

PE 白色

20 20 100

20 19 95

20 20 100
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编号 浮选剂 类型 颜色 加标量（个） 提取量（个） 回收率（%）

PET 白色

20 20 100

20 20 100

20 18 90

PVC 白色

20 19 95

20 17 85

20 20 100

从表 5.4-2实验结果可知，3种浮选剂在浮选过程中仅有氯化钠溶液未引入土壤杂质，

而碘化钠溶液和氯化锌溶液由于密度较高，在浮选过程中均引入少量土壤杂质附着于微塑料

表面，但对成分鉴定影响不大。从浮选效果来看，氯化钠溶液对密度偏大的微塑料标准样品

浮选分离效果不理想。氯化锌溶液和碘化钠溶液的浮选效果相对较好。但考虑到氯化锌溶液

浮选过程会水解生成氢氧化锌，在浮选效果上会有影响，过滤后膜上会形成一层白色絮凝物

质而影响后期的挑拣，且氯化锌本身具有一定毒性。碘化钠溶液对于大部分微塑料的浮选效

果均比较理想，包括低密度的微塑料（PP、PE）和高密度的 PVC塑料。因此，优先选择碘

化钠（NaI）溶液作为浮选剂。

为了进一步验证浮选剂的浮选效果，于空白土壤样品中添加 0.3 mm～0.5 mm 范围粒径

的微塑料（详见表 5.4-3），每组 3个平行，选择碘化钠溶液作为浮选剂，分析按试样制备、

鉴定和计数流程进行。从表 5.4-4实验结果可知。最终土壤中 0.3 mm～0.5 mm微塑料的加

标回收率均在 95.0%～100%内，碘化钠溶液作为浮选剂对于微塑料的浮选效果较为理想。

综合从浮选效果、经济性、毒性等方面综合考虑，本标准采用碘化钠溶液（ρ=1.6 g/mL）

作为浮选剂，可对其进行回收和再利用以降低使用成本。

由于密度浮选法对于浮选剂选取的主要参考指标为浮选剂的密度，根据常见 6中塑料聚

合物的密度（0.90～1.58 g/mL）（详见 3.1.2），参考联合国环境署《海洋塑料垃圾监测评

估指南》和日本环境省《统一化海面漂浮微塑料监测技术指南》中的碘化钠溶液的配制密度

（详见 3.2.1.3和 3.2.1.5），本标准提出在满足本方法原理和质量控制要求的前提下，经验证

后可使用其他密度在 1.6 g/mL以上的浮选液，如氯化锌溶液（1.6 g/mL）等，以在满足浮选

效果的前提下，进一步提高本标准的适用性。

表 5.4-3 微塑料样品信息

种类 尺寸（mm） 形状 颜色

PVC 0.3～0.5 颗粒 无色

PE 0.3～0.5 颗粒 无色

PP 0.3～0.5 颗粒 白色

PS 0.3～0.5 颗粒 白色

PET 0.3～0.5 颗粒 白色

表 5.4-4 碘化钠浮选剂微塑料样品加标回收验证实验结果
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序号 类型 颜色 实验前数量（个） 分析后数量（个） 回收率（%）

1 PVC 无色

60 60 100

60 59 98.3

60 60 100

2 PE 无色

60 58 96.7

60 59 98.3

60 60 100

3 PP 白色

60 60 100

60 58 96.7

60 60 100

4 PS 白色

60 57 95.0

60 59 98.3

60 60 100

5 PET 白色

60 60 100

60 59 98.3

60 59 98.3

6
PVC、PE、PP、

PS、PET

无色、

白色

300 288 96.0

300 297 99.0

300 298 99.3

5.4.2 空白基质制备方法

为了制备空白基质，采用马弗炉煅烧的制备方法以有效的去处土壤和石英砂等基质中的

微塑料干扰。为确定煅烧温度，调研了常见 6种聚合物的热分解温度范围为 250℃-510℃（见

表 5.4-5），确定以 650℃作为煅烧温度。

表 5.4-5 6种聚合物热分解温度范围

材料类型 热分解温度范围（℃） 参考文献

PE

低密度聚乙烯
(LDPE)

约 400–500℃
（单一步骤完全分解）

[99]

高密度聚乙烯
(HDPE)

约 380–510℃
（单一步骤完全分解）

[100]

PP PP
250–475℃

（单一步骤完全分解）
[101]

PVC PVC 第一阶段：约 280–370℃（脱

HCl）第二阶段：约 370–550℃
[102]
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材料类型 热分解温度范围（℃） 参考文献

（主体分解）

PS PS
~350–480℃

（单一步骤完全分解）
[103]

PET PET
~400–500℃

（单一步骤完全分解）
[104]

PA PA6
~407–455℃

（单一步骤完全分解）
[105]

5.5 仪器和设备

经过调研各类仪器厂商对微塑料检测的仪器性能指标，充分考虑通用性和普适性，研究

提出了本标准推荐的傅立叶变换显微红外光谱仪器性能指标的基本要求。

5.6 样品采集与保存

结合国内外文献资料调研（详见 3.1国内外文献资料中微塑料的分析方法中 3.1.1样品

采集方法）可知，土壤中微塑料采样方法为系统取样法、分块取样法和带状取样法，采样深

度一般为 0~20 cm，一般采集混合样。样品保存一般为常温保存或 4℃以下保存。以上调研

结果与我国现行土壤环境监测行业标准 HJ 166和农用地土壤污染状况详查、典型行业企业

及周边土壤污染状况调查等技术体系（详见表 5.6-1）基本保持一致。借鉴 ISO《环境微塑

料分析原则》（《Principles for the analysis of microplastics present in the environment》）中有

关土壤微塑料样品采集方法中以参考土壤常规采样方法为主的做法，本标准以引用 HJ 166

相关表述为主。

因此本标准样品采集与保存方法主要参考并引用 HJ 166中规定的土壤样品采集与保存

方法，保持与生态环境监测标准体系的系统性和协调性，同时结合微塑料特点，借鉴农业部

门《农田地膜残留量限值及测定》（GB/T 25413—2010）中有关规定，制定本标准样品采集

与保存方法。具体如下：

为了避免土壤中大块塑料残留和二次破碎对微塑料测定的影响，本标准提出，要在样品

采集阶段尽量去除样品中大于 1 cm的大块塑料及异物。

参考 UNESCO《海滩沉积物微塑料样品采集和分析指南》、NOAA《海洋微塑料实验

室分析方法：水和沉积物中聚合物定量建议》、欧盟《欧洲海域海洋垃圾监测指南》等国际

和国外标准中相关要求（详见 3.2.1），为了避免样品采集和保存器具对微塑料测定带来干

扰，规定了样品采集和保存过程中，避免使用塑料材质的工具、容器，以金属和玻璃材质为

宜。

微塑料性质一般比较稳定，在土壤中一般不会快速分解，但紫外线高温作用易加速微塑

料的老化和破碎，改变其理化性质。因此，本标准规定了微塑料样品采集后装入金属或玻璃

容器中常温避光保存，防止样品变性。
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表 5.6-1 样品采集与保存方法依据

标准规范 采样方法
采样

量

采集

深度

农田地膜残留量限值及测

定(GB/T 25413—2010）

采样面积应不小于 100 m×50 m。

双对角线法 5点采样，在测定区域的 4个对角划定对角线，

分别在1/4～1/8对角线长度范围内随机确定4个监测点位置，

加上对角线的交点，共 5个测定点。

/ 25 cm～30 cm耕作层深度

土壤环境监测技术规范

（HJ 166—2026）

混合样指以采样点为中心、在一定范围内开展多点（即分样

点）取土，取土范围大小根据监测目的、样品代表性要求或

采样操作可行性等确定。每个分样点的取土方法与单点样相

同，各分样点应等量取样，混合成 1份样品。……表层混合

样采集方法包括对角线法、梅花点法、棋盘式法和蛇形法等

a）对角线法：适用于面积小、地势平坦、土壤组成和受污染

程度相对比较均匀的土壤，可分为单 对角线法和双对角线

法；单对角线法是以单对角线等分点为分样点，一般设 5个
分样点；双对角线法是以正方形 4个角和 2条对角线的交点

为分样点，一般设 5个分样点；b）梅花点法：适用于面积较

小、地势平坦、土壤组成和受污染程度相对比较均匀的土壤，

一般设 7个分样点；c）棋盘式法：适用于面积中等、地势平

坦、土壤组成和受污染程度有所差异的土壤，一般设 10个左

右分样点；面积较大或污染程度差异较大时可增加分样点个

数；d）蛇形法：适用于面积较大、地势不平坦或地域狭长、

土壤组成和受污染程度有所差异的土壤，一般设 15个左右分

样点。

检测理化特征和

无机物的样品采

样量一般不低于

500 g，用于长期

保存的样品一般

不低于 2000 g；
检测半挥发性和

难挥发性有机物

的样品采样量一

般为 250 g；检测

挥发性有机物的

样品采样量一般

为 100 g；有特殊

要求时可以适当

增减采样量。分

析方法有明确规

定时，按分析方

法执行。

土样采集深度采 0～20 cm，种植

果林类农作物采 0～60 cm。

农田土壤环境质量监测技

术规范（NY/T 395—2012）
有代表性的采样区面积为 1-2 hm2。

放射状布点法、带状布点法、均匀布点法等。
1 kg 土壤样品

一般采集 0～20 cm（25 cm～30
cm 以内）耕作层的土样。种植

果林类农作物区域采样深度为

0～60 cm。

海洋微塑料监测技术规程 100 m 海滩随机布设 4 条垂直于岸线的监测断面，监测断面 1/16（0.0625）m2 采集表层3 cm深的泥沙或砾石。



40

标准规范 采样方法
采样

量

采集

深度

（试行） 宽度为 5米，长度为从水边或湿泥滩的边缘至平均高潮线处

或植被覆盖区域。

农用地土壤污染状况详查

点位布设技术规定、农用

地土壤样品采集制备流转

与保存技术规定

采样区域为以确定点位为中心划定采样区域，一般为 20
m×20 m；当地形地貌及土壤利用方式复杂，样点代表性差时，

可视具体情况扩大至 100 m×100 m。

采用双对角线法 5点采样。

5 点采样量基本

一致，共计采样

量 不 少 于 1500
g。需要采集无机

密码平行样的样

点，采样用量不

少于 2500g。

表层点位采集 0～20 cm 土壤样

品。

典型行业企业及周边土壤

污染状况调查工作方案
同农用地土壤样品采集制备流转与保存技术规定。

同农用地土壤样

品采集制备流转

与 保 存 技 术 规

定。

同农用地土壤样品采集制备流

转与保存技术规定。
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5.7 样品制备

5.7.1 样品干燥

5.7.1.1 干燥方法选择

土壤微塑料样品采集完毕，应进行干燥处理，常用的干燥方法如下：

①自然风干法：参照 HJ 166中样品干燥方法，该方法简单易行，操作简便，但样品在

干燥过程中耗时较长。

②烘干法：参照《土壤 干物质和水分的测定 重量法》（HJ 613—2011）和《海洋微塑

料监测技术规范（试行）》（海环字〔2016〕13号）等标准中样品干燥方法，该方法较自

然风干法耗时短且快速，但需要控制干燥温度，部分塑料会在高温条件下会发生形变或官能

团改变，影响成分鉴定。

5.7.1.2 烘干温度选择

塑料对温度变化较为敏感，当处于高温环境时，其物理性能、状态会易受影响，如 PVC、

PE、PET塑料耐受温度较低，易产生形变。因此，在微塑料样品干燥处理过程中既要防止

塑料发生高温变形，又要保证样品的干燥处理效果最佳，需对烘干温度进行优化实验。

烘干温度优化实验选择 PVC、PE、PET等材质塑料作为研究对象，将塑料裁剪成厚度

3 mm及以上，30 mm×40 mm 的塑料片和塑料薄膜，分别记录不同温度下塑料制品的形变

状态。实验结果表明：烘干温度为 45℃~55℃时，PVC、PET和 PE塑料均无影响；温度达

到 60℃时，PVC、PET发生轻微形变，PE 无明显变化；温度达到 70℃时，PET塑料发生较

大形变，且塑料的化学性质已发生轻微改变（特征峰出现明显的偏移）。因此，土壤微塑料

样品干燥温度设置为不超过 55℃，详见表 5.7-1。

图 5.7-1 PVC、PE、PET塑料在不同温度下的形变及成分

5.7.2 样品均匀性制备
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干燥后的土壤样品进行制备，即研磨、过筛和混匀处理。参考 HJ 166的样品制备方法，

土壤研磨的方法主要包括手动研磨法和机器研磨两种方式。为了避免土壤微塑料在样品制备

过程中的二次破碎，以致影响其丰度含量和物理形态特征，因此采取手动压碎的方式，并注

意力度。将压碎的土壤样品过 5 mm 金属筛。将过筛的样品混匀后于洁净的金属或玻璃材质

容器中常温避光保存。样品制备过程中，应避免使用塑料材质的工具、容器，防止器具带来

的污染。

5.8 试样制备

5.8.1 土壤取样量选择

5.8.1.1 土壤取样量选择实验

经文献资料查询，微塑料项目土壤取样量基本为 10 g~50 g，本次试验通过对 5种不同

类型的实际土壤样品进行取样量优化，每个样品分别称取 10 g、30 g和 50 g，每组取 3次平

行，前处理、分析按试样制备、鉴定和计数流程进行。统计结果（详见图 5.8-1~图 5.8-4）

表明：5份不同类型的土壤样品取样量为 10 g时，土壤中微塑料丰度明显高于取样量 30 g

和 50 g，随着取样量的增加，30 g和 50 g样品中微塑料的丰度整体趋向于均匀化。从微塑

料的成分、粒径和形状组成（详见图 5.8-2~5.8-4）均明显多于 10 g的取样量，尤其是黑色

农膜塑料（PE）的检出数量和丰度随着取样量增加呈上升趋势。以上结果表明，取样量为

30 g～50 g时，样品结果更有代表性。因此，建议土壤微塑料的取样量为 30 g～50 g。

图 5.8-1 土壤样品中微塑料丰度
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图 5.8-2 土壤样品中微塑料成分组成

图 5.8-3 土壤样品中微塑料粒径组成



44

图 5.8-4 土壤样品中微塑料形状组成

为进一步验证取样量结果的合理性，分别称取 10 g、30 g、50 g、60 g、80 g、100 g的

3种不同类型高丰度含量实际土壤样品进行取样量优化验证试验，每组取 3次平行，前处理、

分析按试样制备、鉴定和计数流程进行。统计结果（详见图 5.8-5~5.8-9）表明，取样量为

10 g的微塑料丰度明显高于 30 g~100 g，但随着土壤取样量的增加，30 g~100 g的样品的微

塑料的成分类型、粒径结构和形状组成均明显多于 10 g样品，尤其是黑色、蓝色农膜塑料

（PE）的检出数量和丰度占比明显提升，3种高丰度的实际样品从 30 g取样量开始出现丰度

拐点，丰度随取样量的增加整体趋向于均匀化，样品更有代表性。综合考虑，规定土壤微塑

料的取样量为 30 g～50 g。

图 5.8-5 土壤样品中微塑料丰度
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图 5.8-6 土壤样品中微塑料成分组成

图 5.8-7 土壤样品中微塑料粒径组成

图 5.8-8 土壤样品中微塑料形状组成
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图 5.8-9 土壤样品中微塑料颜色组成

5.8.1.2 土壤取样量选择适用性验证

针对选择的 30 g～50 g土壤进行适用性验证，分别称取 30 g和 50 g样品，每组 6个平

行样。分别对 2种取样量进行测定分析，分别进行结果统计。由表 5.8-1实验结果可知，30

g土壤取样量的微塑料个数平均值为 72个，标准偏差为 3.8个，相对标准偏差为 5.3%。50 g

土壤取样量的微塑料个数平均值为 85个，标准偏差为 4.2个，相对标准偏差为 5.0%。总体

而言，该方法取样精密度较好，稳定性和重现性较高，能较好反映土壤中微塑料丰度水平。

表 5.8-1 土壤取样量适用性验证

微塑料个数（取样量 30 g） 微塑料个数（取样量 50 g）

1 72 1 90

2 68 2 83

3 70 3 87

4 78 4 81

5 68 5 80

6 73 6 89

平均值（个） 72 平均值（个） 85

标准偏差（个） 3.8 标准偏差（个） 4.2

相对标准偏差（%) 5.3 相对标准偏差（%) 5.0

5.8.2 浮选搅拌条件选择

参考国内外相关标准的技术内容，土壤微塑料样品的搅拌方式主要有手动搅拌、电磁搅

拌和机械搅拌 3种：①手动搅拌方式耗时较长，样品量较多时，存在搅拌过程繁琐，需要消

耗较多的人力和物力，技术人员压力较大，但搅拌完全；②电磁搅拌的方式目前主要存在样

品搅拌不完全，样品中的微塑料难与土壤有效分离，浮选效果不理想，会造成分离提取的微
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塑料丰度偏低的问题出现，但无需消耗较多的人力，简单便捷，如选择磁力搅拌需视情况延

长搅拌的时间；③而机械搅拌的方式可以节省人力成本，且搅拌完全。以上 3中方法在国内

外标准中均有采用，本标准不具体限定搅拌方式，达到充分搅拌效果即可。

为验证浮选过程搅拌时长对测定的影响，选碘化钠（NaI）溶液作为浮选剂，加入粒径

为 300 μm～500 μm微塑料样品，选择了低密度和高密度两种微塑料颗粒 PE、PVC各 60个，

搅拌时间分别为 1 min、2 min、3 min、4 min、5 min、6 min的搅拌时间，以手动搅拌为例，

开展浮选搅拌时长的优化实验。由表 5.8-2实验结果可知，PE和 PVC两种微塑料搅拌时长

范围介于 3 min～6 min之间时，回收率在 96.7%～100%之间，因此，初步实验结果表明，

以碘化钠溶液作为浮选剂时，浮选搅拌时长应不少于 3 min。

表 5.8-2 不同搅拌时间的回收率结果

序号
标样

类型
颜色

搅拌时长

（min）
实验前数量（个）

分析后数量

（个）

回收率

（%）

1 PE 无色

1 60 55 91.7

2 60 59 98.3

3 60 60 100

4 60 59 98.3

5 60 60 100

6 60 60 100

2 PVC 无色

1 60 47 78.3

2 60 51 85.0

3 60 58 96.7

4 60 57 95.0

5 60 60 100

6 60 60 100

为进一步验证搅拌时长对不同类型土壤浮选过程的影响，选择粘土、壤土、砂土 3种类

型的土壤进行验证实验。以碘化钠溶液作为浮选剂，分别往粘土、壤土、砂土等不同质地的

3种空白土壤样中分别添加粒径为 300 μm～500 μm的微塑料样品 PVC各 60个，设置 1 min、

2 min、3 min、4 min、5 min、6 min六组搅拌时间。从表 5.8-3的实验结果可知，3种不同

土壤类型的微塑料的搅拌时长介于 4～6 min之间时，加标回收率在 96.7%～100%范围，综

合考虑，以碘化钠溶液作为浮选剂浮选试剂土壤样品时，浮选搅拌时长应不少于 5 min。

表 5.8-3 不同土壤类型的不同搅拌时间回收率结果

序号
土壤

类型

标样

类型

搅拌时长

（min）

实验前数量

（个）

分析后数量

（个）

回收率

（%）

1 砂土 PVC 1 60 45 75.0



48

序号
土壤

类型

标样

类型

搅拌时长

（min）

实验前数量

（个）

分析后数量

（个）

回收率

（%）

2 53 88.3

3 54 90.0

4 58 96.7

5 58 96.7

6 57 95.0

2 壤土

1 47 78.3

2 51 85.0

3 55 91.7

4 60 100

5 60 100

6 59 98.3

3 粘土

1 49 81.7

2 58 96.7

3 59 98.3

4 59 98.3

5 59 98.3

6 60 100

5.8.3 分离条件选择

样品经浮选后需将微塑料与土壤充分分离，相关标准和文献报道，主要有自然沉降及离

心两种分离方式。使用离心分离耗时相对较短，但需多次转移，易造成微塑料的损失。自然

沉降虽耗时较长，但方便易操作，不易造成损失。因此，本标准选择自然沉降的方式进行分

离。

由于我国土壤类型众多、质地差异很大，为提高标准适用性，应验证不同类型土壤的浮

选搅拌后自然沉降所需时间。一般来说，上清液越澄清，沉降效果越好，因此为了更好的判

断沉降效果，选取浊度作为表征沉降效果的参数。实验设计如下：

分别选择粘土、壤土、砂土 3种不同类型的土壤进行自然沉降优化实验，往土壤中加入

碘化钠溶液进行搅拌后，静置自然沉降，每隔 1 h采用针筒取液面下 3 cm悬浮液，通过分

光光度法测定悬浮液的浊度，以碘化钠溶液作为空白对照，将不同时间段的浮选液与空白对

照进行比较，筛选出最适宜的自然沉降时间。实验结果（详见表 5.8-4）表明，粘土、壤土

和砂土 3种类型的土壤沉降时间在 24 h时，浊度达到拐点，土壤浮选效果较为理想。因此，

本标准规定沉降时间不少于 24 h。
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0小时 6小时 24小时

图 5.8-10 不同类型土壤自然沉降比对

表 5.8-4 不同土壤类型沉降时间的浊度变化

时间（h）
浊度（NTU）

砂土 壤土 粘土

1 377.0 524.0 424.0

2 209.0 288.0 299.0

3 183.0 256.0 273.0

6 72.0 132.0 127.0

12 38.5 83.3 70.8

24 10.6 29.0 22.0

36 7.2 18.3 10.5

48 5.1 15.2 7.3

图 5.8-11 不同土壤类型沉降时间的浊度变化

5.8.4 消解方法选择

结合“3 国内外相关分析方法研究”中对国内外文献资料和相关标准方法中的消解方法

调研结果，当前国内外的环境微塑料样品消解方法主要有化学消解与酶消解 2种。其中，酶

消解法适用于生物样品的消解，但并不适用于土壤中稳定有机物的消解，且工业酶价格昂贵、

消解周期长。化学消解法包括酸消解法、碱消解法和氧化消解法。酸消解法和碱消解法均会

破坏微塑料的结构，对生态环境均有影响，而氧化消解法能有效消化有机成分和无机化合物，
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且不会改变原始的微塑料结构。综合考虑方法的消解效果、经济成本和环境影响，本标准选

择氧化消解法（芬顿试剂）消解土壤样品中有机质。

为了验证氧化消解法对不同类型土壤的消解效果，编制组对粘土、壤土、砂土等不同类

型的土壤进行消解。从图 5.8-12可知，不同类型的土壤经完全消解后，静置 24 h后气泡明

显减少，消解液的颜色不再发生变化，基本达到完全消解的作用。具体按下述步骤进行消解：

①向装有待测试样的烧杯中加入 20 mL 硫酸亚铁溶液，分 2 次缓慢加入 20 mL 过氧化

氢，用表面皿或铝箔纸密封烧杯口，常温放置 10 min 左右，若反应剧烈，根据具体情况选

择加入适量纯水或将烧杯放入冷水浴，一般静置不少于 24 h。

②待测样品反应结束后，若有机物消解不完全，可再次向烧杯中添加 20 mL过氧化氢

继续消解，直至不再产生明显的气泡。将消解后的样品过孔径 0.01 mm 不锈钢筛网，用水

反复冲洗，除去消解液，用碘化钠溶液冲洗筛网上截留物于干净烧杯中。

图 5.8-12 不同类型土壤消解时间条件实验

5.8.5 滤膜选择

为了提高目标微塑料的回收率，保证过滤环节能够有效截留目标物，设计了滤膜孔径试

验以验证不同孔径滤膜对 0.1 mm~5 mm粒径微塑料的截留效果。往 250 mL烧杯中分别添加

0.106 mm~0.125 mm、0.3 mm~0.38 mm、0.88 mm 的 PE 与 PVC 标准样品各 30 个，再加入

100 mL超纯水，盖上表面皿，每个粒径范围做三个平行样。将烧杯置于水浴超声波清洗机

中超声 30 min以充分分散。分散后分别过 100 μm、50 μm和 10 μm不锈钢滤膜后，抽滤并

烘干。将不锈钢滤膜置于显微镜下逐一计数，计算微塑料的回收率。

表 5.8-5 滤膜孔径对不同粒径微塑料的回收率（%）

滤膜孔径 100 μm 50 μm 10 μm

聚合物 PE PVC PE PVC PE PVC

微塑料

粒径

(μm)

800 100 100 100 100 100 100

300 98.88±1.92 96.67±3.33 97.78±3.85 95.56±1.92 97.78±3.85 97.78±1.92

100 84.44±3.85 74.44±6.94 93.33±5.78 92.22±5.09 96.67±3.33 95.56±1.92

为了进一步确认滤网对纤维状微塑料截留效果的影响，往 250 ml 烧杯中添加 100

μm~1000μm粒径的 PET纤维状微塑料 50个，再加入 100 ml超纯水，盖上表面皿，将烧杯
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置于水浴超声波清洗机中超声 30 min 以充分分散。分散后分别过 100 μm、50 μm和 10 μm

不锈钢筛网后，抽滤并烘干。将不锈钢滤膜置于显微镜下逐一计数，计算微塑料的回收率。

每个孔径滤膜做两个平行样。

表 5.8-6 滤膜孔径对纤维状微塑料的回收率（%）

滤膜孔径 100 μm 50 μm 10 μm

回收率 54.0±34.0 81.5±12.8 83.0±8.4

从表 5.8-5的实验结果可知，3种孔径不锈钢滤膜对较大粒径微塑料（0.88 mm）均具有

很好的截留效果，回收率均达 100%；对 0.3 mm~0.38 mm 粒径的微塑料也显示出很好的截

留效果，回收率均达到了 95%以上；对于 0.106 mm~0.125 mm 小粒径微塑料，较前两种粒

径微塑料处理结果，100 μm孔径的不锈钢滤膜加标回收率相对偏低，回收率在 74.4%~84.4%

之间，而 50 μm和 10 μm滤膜回收率则均达到了 90%以上。从表 5.8-6的实验结果可知，纤

维状微塑料用 10 μm和 50 μm不锈钢筛网过滤后回收率分别为 83.0%和 81.5%，较前两种粒

径微塑料处理结果，100 μm孔径不锈钢筛网回收率相对偏低，回收率为 54.0%。

综合从回收效果和便于操作等方面考虑，规定使用孔径不大于 10 μm 的不锈钢滤膜或

不锈钢筛网进行过滤收集。

5.9 分析步骤

5.9.1 显微镜观测

5.9.1.1 粒径分析

在显微镜下使用系统软件测定样品尺寸。此部分主要参考《海洋微塑料监测技术规范（试

行）》（海环字〔2016〕13号）相关技术内容，在此基础上进一步完善。

自然弯曲的线状样品沿线段测量最大尺寸，最大尺寸不是很明显的样品，应测量多个对

角线，取最大值进行记录。

5.9.1.2 形态分析

采用目视法或在显微镜下观测样品的形态。主要参考《海洋微塑料监测技术规范（试行）》

（海环字〔2016〕13号）中形态分类的方法，将微塑料形态按线、纤维、颗粒、片、薄膜和

泡沫记录，在文本中进一步细化了不同形态微塑料的分类描述，给出了不同形态分类的示例。

该形状分类方式与欧盟《欧洲海域海洋垃圾监测指南》联合国环境署《海洋塑料垃圾监测评

估指南》日本环境省《统一化海面漂浮微塑料监测技术指南》、美国国家海洋和大气管理局

《海洋微塑料实验室分析方法：水和沉积物中聚合物定量建议》和《环境微塑料分析原则》

等基本一致。

5.9.1.3 颜色分析

采用目视法或在显微镜下观测样品的颜色。微塑料的颜色按照 GB/T 15608中规定记录，

即：红、黄、绿、蓝、紫、黑、白、灰和无色。
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白 绿 蓝 黑

无色 黄 灰 红

图 5.9-1 不同颜色的微塑料

5.9.2 红外鉴定

5.9.2.1 仪器参考条件

经过调研各类仪器厂商对微塑料检测的仪器性能指标及参考条件，充分考虑通用性和普

适性，研究提出了本标准推荐的傅立叶变换显微红外光谱仪器参考条件：分辨率不低于4 cm-1，

扫描计数不小于16次，扫描波长范围一般推荐4000 cm-1~700 cm-1，谱图采集方法可选用衰

减全反射法（ATR）、透射或反射模式。

5.9.2.2 分析鉴定

目前，微塑料的定性分析主要有两种，一是通过与标准谱图的特征峰的比对，二是通过

匹配度分析结果得出结论。相关文献报道详见表 5.9-2。

表 5.9-2 国内外文献资料和相关标准中分析鉴定方法

标准、规范、文献 结果判定

《欧洲海域海洋垃圾监测指南》

将环境中采集的未知样本的光谱与数据库中已知的标准聚合物光

谱进行比较来实现的。仅当获得良好匹配时，此方法才具有决定性。

自动接受任何相似度超过 70%的匹配；单独检查 60%~70%相似度

的匹配，并拒绝任何未显示出与已知合成材料对应峰值的明显证据

的样本，以及常规拒绝任何产生相似度低于 60%光谱的样本。给出

了 ATR 光谱数据库中相应参考物质的傅里叶变换红外光谱。

《环境微塑料分析原则》

可采用人工判别特征峰，也可采用自动化、半自动化进行匹配（建

议），自动化可以加速识别过程，但专家审核结果（人工判别）仍

是必要的，以确保分析结果的准确性。
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标准、规范、文献 结果判定

《海洋微塑料监测技术规范（试行）》

（海环字〔2016〕13号）》

进行谱图检索，根据检索结果判断样品成分，塑料聚合物图谱匹配

度应大于 70%；若匹配度小于 70%，重新制样，或选取样品其他位

置重新采集谱图，匹配度仍小于 70%不予认定为塑料。

《海水中微塑料的测定 傅立叶变换显

微红外光谱法》（DB21/T 2751—

2017）

将目标物的红外光谱图与标准谱图联机检索对照，根据拟合度进行

定性分析。若样品组分复杂，需进一步进行人工谱图比对，确认定

性结果。

《海水增养殖区环境微塑料监测技术

规范》（DB37/T 4323—2021）

使用显微傅立叶变换红外光谱仪对镜检挑出的疑似微塑料颗粒进

行化学成分鉴定。所获图谱与标准谱有 70%以上的匹配度可认定为

相应的物质。最后根据鉴定结果统计微塑料丰度。

《塑料包装材质快速鉴定 红外光谱

法》（DB 32/T 4009—2021）

根据待测样品的红外光谱与标准物质或参比物质的红外光谱进行

比较，判断塑料样品的种类，且采用资料性附录列出了对应的参比

光谱图和特征吸收峰。

《塑料种类鉴定 红外光谱法》

（DB32/T3159—2016）

用参比物质做一套参比光谱，且采用资料性附录列出了各种塑料参

比光谱图和特征吸收表。

《珠宝玉石鉴定 红外光谱法》（GB/T

42433—2023）

采用资料性附录描述了珠宝玉石常见红外光谱图及扼要说明，要求

将测得的红外光谱图与附录中的谱图或经过方法确认的其他文献

资料中已知珠宝玉石的红外光谱进行比较分析。

《城市河道中微塑料的测定 傅里叶变

换微红外光谱法》（T/LNEMA 002—

2023）
规定若匹配度≥80%，则认为匹配一致；若匹配度＜80%且≥50%，

则需要进一步分析红外光谱图中特征峰的位置、数量、形状及其相

对强度，与不同种类聚合物的红外光谱特征谱带进行比对，对聚合

物进行鉴定，若鉴定结果与匹配结果一致，则匹配结果可信，若不

一致，以鉴定结果为准。

《景观环境用水中微塑料的测定 傅里

叶变换显微红外光谱法》（T/CSTM

00563—2022）

《The deep sea is a major sink for

microplastic debris》[106]

采用布鲁克的红外光谱仪，谱库检索的匹配度≥70认为是可接受的

有效数据，≥60且＜70则需要根据谱图的出峰情况进行逐一核查和

判断，＜60认为是无效数据。

参考国内外文献资料和相关标准中微塑料种类的判定方法，主要以目标物谱图与谱库中

标准谱图的匹配度为主要判定依据，并同时结合特征峰型综合进行结果判定，因此，为了保

证标准的科学性和可操作性，本标准采用匹配度结合特征峰分析进行微塑料种类的鉴定。国

内外相关标准匹配度要求主要在 50%~80%，参考《海洋微塑料监测技术规范（试行）》（海

环字〔2016〕13号）和《欧洲海域海洋垃圾监测指南》，最终规定塑料谱图匹配度应大于

或等于 70%；若匹配度小于 70%时，需结合谱库中目标物特征峰的峰位、峰形和峰强进行
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鉴定。

注：将白色膜状物的红外光谱图在仪器自带谱库中进行检索，匹配度为 86.4%，结果为聚乙烯。样品谱图

与谱库标准谱图匹配度>70%，判定此白色膜状物材质为聚乙烯塑料。

图 5.9-2 实际微塑料样品红外光谱图示例之一

注：将红色纤维的红外光谱图在仪器自带谱库中进行检索，匹配度为 70.7%，结果为尼龙 6。样品谱图与谱

库标准谱图匹配度>70%，判定此红色纤维材质为尼龙 6塑料。
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图 5.9-3 实际微塑料样品红外光谱图示例之二

5.10 结果计算和表示

除 3.2.1中国外微塑料相关标准文件中的有关要求外，对国内相关微塑料分析测试方法

标准中结果计算和表示的方法总结归纳如下。

表 5.10-1 国内相关微塑料分析测试标准中的结果计算和结果表示

方法名称 结果计算 结果表示
测定范围

（mm）
备注 参考文献

海水中微塑料的测定 傅

立叶变换显微红外光谱

法（DB21/T 2751—2017）

1

1000NA
V

  个/L 0.05～5
采水器采集样

品
[107]

L

N aA
V


 个/m3 0.05～5 网采样品

海水增养殖区环境微塑

料监测技术规范

（DB37/T 4323—2021）

ND
W H L


 

个/m3 /
水体微塑料丰

度
[108]

01
ND

Q ( w )


  个/kg /
沉积物微塑料

丰度

《农田地膜源微塑料残留

量的测定》（GH/T 1378

—2022）

62 1

0

10
dm

M MM
M W


 

 mg/kg 0.5～5 / [109]

《土壤中微塑料的测试傅

里叶变换显微红外光谱

法》（T/CSTM 00885—

2024）

1000
0





dmWM

NA 个·kg-1 0.05～5 / [110]

地表水中微塑料的测定

（征求意见稿）

NA
V


个/L或个

/m³
0.5～5 / [111]

景观水中微塑料的测定

傅里叶变换显微红外光

谱法（T/CSTM00563—

2022）

1000NA
V

  个/L 0.05～5 / [112]

土壤中微塑料分析测试的结果表示方法主要包括两种：一种是丰度，即单位质量土壤中

微塑料的数量；一种是质量浓度，即单位质量土壤中微塑料的质量。以丰度来表示微塑料在

环境中的赋存含量使用最为广泛，具有较好的普适性和推广性，显微镜观察法、FTIR、Raman
等光谱法均一般选择丰度来进行测定结果的表示；使用质量浓度能够反映单位土壤中微塑料

的浓度含量，对测定精度要求高，一般常见于海洋塑料垃圾测定、残膜测定以及热裂解质谱

等热分析法或称量法测定微塑料的方法中。本标准所采用的技术路线是基于傅立叶变换显微

红外光谱的测定方法，采用丰度来进行结果表示。

对于称量法测定微塑料质量浓度，由于微塑料粒径小、质量轻的特性，采用称量法测定

其质量时存在操作繁琐、不确定度大、影响因素多，加之部分样品中微塑料含量极低（微克

级），而滤膜上截留的杂质质量（如毫克级）远高于微塑料，两次称量的系统误差和随机误

差（如天平精度、环境湿度变化、空气扰动等）可能远超过微塑料本身的质量，导致结果不

可靠。基于土壤微塑料精准定量的标准制修订目标，本方法暂不纳入质量浓度表征方式，在

后续相关土壤微塑料监测技术规范等标准制修订中可考虑纳入。
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为了增加标准的实用性，本标准提出统计不同形态、颜色、成分及不同尺寸区间的微塑

料数量，除前述颜色和形状的划分要求之外，还给出了粒径分级的区间范围。此范围主要参

考《欧洲海域海洋垃圾监测指南》（以最小区间 100 µm进行分级，如 20-100 µm、101-200
µm、201-300 µm等）、《海洋微塑料实验室分析方法：水和沉积物中聚合物定量建议》（0.33
mm~1 mm 和 1 mm~5 mm）、《海滩沉积物微塑料样品采集和分析指南》（0 mm~0.02 mm，

0.02 mm~0.3 mm，0.3 mm~1 mm，1 mm~5 mm）和《统一化海面漂浮微塑料监测技术指南》

（0.3 mm~1 mm和 1 mm~5 mm）中的分级方式，主要以 0.3 mm 和 1 mm 进行划分，综合考

虑，本标准规定粒径区间范围为 0.1 mm~0.2 mm，0.2 mm~0.3 mm，0.3 mm~1 mm，1 mm~5
mm。

按公式（1）计算土壤样品中微塑料丰度：

1000



dm0 WM

NA (1)

式中:

A——土壤样品中微塑料丰度，可以为总量或某一类别丰度，个/kg；

N——土壤试样中微塑料数量，可以为总量或某一类别数量，个；

M0——土壤样品重量，g；

Wdm——土壤样品干物质含量，%。

5.11 实验室内性能指标验证

5.11.1指标选择

根据 3.2.1中国际和国外微塑料相关标准文件中的有关要求，日本的《统一化海面漂浮

微塑料监测技术指南》和 ISO 的《环境微塑料分析原则》中提到以加标回收率作为质控指

标，其余并未建立标准性能指标及评价方法。

国内已开展了相关研究，总结现有标准和文献中的性能指标验证做法列举如下：

《海水中微塑料的测定 傅立叶变换显微红外光谱法》（DB 21/T 2751—2017）中对精密

度和正确度的描述为：根据 GB17378.2实验室加标空白法进行测定，计算不同微塑料组分

的回收率和精密度，每种组分的回收率应在 80%~100%之间，相对标准偏差应小于 10%；

《农田地膜源微塑料残留量的测定》（GH/T 1378—2022）对精密度和正确度计算和控

制要求：精密度和准确度的验证根据实验室基质加标法进行测定。3家实验室分别对 30个/kg、

100个/kg、10 mg/kg、200 mg/kg四种不同含量的基质加标样品进行了 7次重复测定，相对

标准偏差为 2.5%～18.0%，加标回收率在 80%～100%；

团体标准《地表水中微塑料的测定（征求意见稿）》[111]采用 3种方式对不同粒径的微

塑料进行测定，其中显微拉曼成像光谱法和傅立叶变换显微红外光谱法测定的范围均为 0.05

mm～5 mm，傅立叶变换红外光谱法测定的范围为 0.30 mm～5 mm，验证精密度和准确度，

计算不同微塑料组分的回收率和精密度。分别根据 5家、5家和 3家实验室对地表水样品进

行的实验室加标实验的方法验证，地表水中微塑料的加标回收率分别为 80%～102%、80%～

94%和 101%～102%；

杜涛等[113]将采集的农田土样在 800℃煅烧 4 h，去除干扰物质后作为空白样品，进行不

同浓度水平和数量的 7次平行微塑料添加，考察 0.5 mm～5 mm 农田地膜微塑料残留量的测
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定的精密度和正确度，分别采用了质量浓度和丰度两种方式进行评估。结果显示，当以微塑

料丰度表示地膜微塑料残留量时，相对标准偏差小于 20%，加标回收率大于 90%。

综合以上调研结果可知，基于土壤中微塑料分析测试原理与传统污染物相比所具有的

特殊性，经国内外文献资料和标准规范的系统调研，当前微塑料测试实验室内性能指标主要

为基质加标回收率和相对标准偏差。经专家会专题论证（详见 1.2.3），本标准统一采用基

质加标的方式评价方法的性能，选取基质加标回收率和基质加标实验相对标准偏差作为验证

指标。

5.11.2方法参数

为了验证方法性能指标，编制组采用不同粒径的微塑料进行加标测定，分别称取 6份

30.0g的空白土壤和石英砂（土壤和石英砂中微塑料均未检出），向土壤/石英砂中添加的微

塑料数量为 60个，其中 10个 PE（黑色薄膜状、1000-4000 μm）、10个 PP（蓝色片状、500~3000

μm）、10个 PET（无色片状、500~2000 μm）、10个 PA（红色线状、500-3000 μm）、10

个 PVC（白色颗粒状、100~300 μm）、10个 PS（无色颗粒状、300~500 μm），重复 6次测

定，分别计算加标样品的平均值、标准偏差、相对标准偏差，以及加标回收率。

实验室对空白土壤/石英砂加标样品重复测定 6次结果（详见表 5.11-1和 5.11-2）显示，

空白土壤加标 PE、PP、PVC、PS、PET、PA实验室内相对标准偏差分别为 0%、0%、19%、

13%、8.5%、10%，加标回收率分别为 100%、100%、88.3%、95.0%、88.3%、85.0%；石英

砂加标 PE、PP、PVC、PS、PET、PA实验室内相对标准偏差分别为 4.2%、0%、13%、14%、

4.2%、5.5%，加标回收率分别为 98.3%、100%、93.3%、96.7%、98.3%、93.3%，均满足分

析方法性能指标要求。

表 5.11-1 空白土壤加标精密度测试数据

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标

量：10个）

测定结果

（个）

1 10 10 8 7 8 8
2 10 10 10 10 10 8
3 10 10 7 10 9 8
4 10 10 11 10 9 10
5 10 10 7 10 9 8
6 10 10 10 10 8 9

平均值 （个） 10 10 9 10 9 9
标准偏差 Si（个） 0 0 1.7 1.2 0.75 0.84
相对标准偏差

RSDi（%）
0 0 19 13 8.5 10

添加回收率（%） 100 100 88.3 95.0 88.3 85.0
注：所有空白均未检出

表 5.11-2 石英砂加标精密度测试数据
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样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个）

1 10 10 10 10 10 9
2 10 10 9 10 9 9
3 9 10 10 7 10 9
4 10 10 7 11 10 10
5 10 10 10 10 10 9
6 10 10 10 10 10 10

平均值 （个） 10 10 9 10 10 9
标准偏差 Si（个） 0.41 0 1.2 1.4 0.41 0.52
相对标准偏差

RSDi（%）
4.2 0 13 14 4.2 5.5

添加回收率（%） 98.3 100 93.3 96.7 98.3 93.3
注：石英砂和空白土壤均未检出

5.12 典型实际样品验证

选取海南的未种植区、哈密瓜覆膜地、秋葵覆膜地和新疆玛纳斯棉田覆膜地等典型土壤

样品进行验证，从图 5.13-1~图 5.13-4的结果显示，三个地块的土壤丰度在 366.7个/kg~3366.7

个/kg之间，成分主要包括 PE、PP、PP:PE和 PET、PA等微塑料；每个粒径范围都有微塑

料检出，主要集中在 0.1 mm~2.0 mm粒径范围内；形状主要以片状、纤维状和薄膜状为主。

综上所述，通过选取不同丰度的土壤样品进行验证，不同类型、粒径的微塑料均有广泛检出，

且与文献资料中覆膜农田土壤中微塑料污染特征基本一致，表明该方法具有较好的适用性。

图 5.12-1 实际土壤中微塑料的丰度
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图 5.12-2 实际土壤中微塑料的成分组成

图 5.12-3 实际土壤中微塑料的粒径组成
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图 5.12-4 实际土壤中微塑料的形状组成

5.13 质量保证和质量控制

质量保证和质量控制是关乎数据真实性和有效性的重要保证。微塑料是合成聚合物，在

环境中无处不在，样品处理和分析过程中均可能存在环境样品污染。通过系统调研国内外标

准和文献中质量保证和质量控制相关内容，充分考虑现阶段实用性和可操作性，经专家咨询

会专题咨询、研讨，确定本标准的质量保证和质量控制方式主要为空白试验和基质加标，并

结合本标准验证数据结果规定相应的质控允许范围。

5.13.1 空白试验

根据国内外标准和文献调研结果，要求每批次开展实验室空白。目前所报道的分析方法

中大多未将空白结果进行扣除或参与结果的计算，参考欧盟《欧洲海域海洋垃圾监测指南》

中“程序污染应小于由样品本身确定的平均值的 10%”相关要求，本标准要求每批次至少

分析 1个空白试样，不得超过同批次样品检出均值的 10%。

5.13.2 基质加标

根据标准文献调研结果，国际标准中日本《统一化海面漂浮微塑料监测技术指南》和国

际标准化组织《环境微塑料分析原则》中提到加标回收率作为质控方法，但未有详细说明。

国内团体标准《土壤中微塑料的测试 傅里叶变换显微红外光谱法》（T/CSTM 00885—2024）

和地方标准《海水中微塑料的测定 傅里叶变换显微红外光谱法》（DB21T 2751—2017）等

均提到了基质加标作为主要的质控方法。

因此，为了确保监测数据的准确性，确保实验室掌握标准方法的分析流程，每批次（50

个）开展 1次基质加标试验。根据 6家实验室的验证结果，基质加标的回收率在 77.5%～98.6%

范围，基质加标的相对标准偏差在 0～30%之间。参考现行 DB21/T 2751—2017和 DB37/T

4323—2021等标准规范、方法建立和 6家实验室验证过程中基质加标回收率的数据范围，
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本标准适当放宽，规定回收率在 70%~110%之间，相对标准偏差应在 35%内。在标准文本试

剂和材料部分给出了基质加标样品的制备方法。

5.13.3 人员能力、环境条件及试剂耗材的要求

为了保证分析人员能力达到方法要求，避免因分析人员操作不当或对环境、试剂等的控

制不当引入微塑料的污染，在人员能力、环境条件、试剂耗材等方面予以规定，保证监测数

据质量。相关内容置于方法文本“注意事项”中。
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6 方法验证

6.1 方法验证方案

6.1.1 验证实验室和验证人员

选择6家有土壤微塑料分析能力的实验室进行方法验证。参与方法验证的6家实验室分别

为：1-天津市生态环境监测中心、2-广西壮族自治区海洋环境监测中心站、3-浙江省生态环

境监测中心、4-北京市农林科学院、5-福建省厦门生态环境监测中心、6-西安交通大学大型

仪器设备共享实验中心。在区域分布、单位类型和能力水平上有代表性，以上实验室分析人

员均具有中等以上操作水平和实验经验（见表6.1-1），长期从事环境监测工作，实验设备

符合方法要求并按规定校准。各实验室均具备本标准测定的仪器设备，仪器设备包含应用较

为广泛的各种厂家生产的仪器品牌，实验室配备的仪器设备情况见表6.1-2~表6.1-3。

表 6.1-1 参加验证的人员情况登记表

方法验证单位名称 姓名 性别 年龄
职务或

职称
所学专业

从事相关分析

工作年限

天津市生态环境监测

中心

赵修青 女 34 工程师 化学工程 9

齐麟 男 30 工程师 水产动物医学 4

薛从瑶 女 33 工程师 环境科学 9

广西壮族自治区海洋

环境监测中心站

吴磊石 男 42 高级工程师 环境科学 17

龙慧琴 女 30 工程师 环境工程 7

浙江省生态环境监测

中心

谢益东 男 39 高级工程师 化学 14

方婷轩 女 33 工程师 化学生物学 8

常荆柯 女 25 / 环境工程 2

北京市农林科学院

徐笠 男 40 研究员 环境科学 10

田佳宇 女 27 研究实习员 生物技术 5

福建省厦门生态环境

监测中心

田永强 男 47 高级工程师 环境科学 11

肖伟剑 男 34 工程师 核技术 9

西安交通大学大型仪

器设备共享实验中心

孟令杰 男 48 教授 分析化学 19

刘佳 女 33 中级工程师 物理化学 7

谭福春 女 39 工程师 分析化学 10

file:///D:/4分析测试/微塑料/11技术规定/4文本合稿-1116/2-环科院-编制说明改0627.docx
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表 6.1-2 使用仪器情况登记表

方法验证单位名称 仪器名称 规格型号 仪器出厂编号
性能

状况

备

注

天津市生态环境监测中

心

显微红外

光谱仪
布鲁克，LUMOS Ⅱ 173 良好

显微镜 S9I 4420150006 良好

干燥箱 THG-9078A ZT21040892-1378 良好

广西壮族自治区海洋环

境监测中心站

显微红外

光谱仪
PE，Spolight400 L1860090 良好

显微镜 S6D 5702090 良好

干燥箱 101A-3E 00805 良好

浙江省生态环境监测中

心

显微红外

光谱仪

赛默飞，Nicolet iN10 Mx

+Nicolet iZ10
ALK2210175 良好

显微镜 上海戈翔，SC-Ⅲ 20221107 良好

干燥箱
天津市泰斯特仪器有限公司，

WGL-85B
2209350 良好

北京市农林科学院

显微红外

光谱仪
PE，Spolight 400 86322-86314 良好

显微镜 奥林巴斯，SZ61 / 良好

干燥箱 / / 良好

福建省厦门生态环境监

测中心

显微红外

光谱仪
赛默飞，Nicolet iN10 ALJ2210238 良好

显微镜 SC-III 20221106 良好

干燥箱 DHG-9241A 1605803 良好

西安交通大学大型仪器

设备共享实验中心

傅里叶显

微红外光

谱仪

布鲁克，LUMOS II EN12776095 良好

显微镜 SC-III 视频显微镜 SN 220630015 良好

干燥箱 DZF-6020 良好
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表 6.1-3 使用试剂及溶剂登记表

方法验证单位名称 名称 生产厂家、规格
纯化处理

方法

备

注

天津市生态环境监测

中心

无水碘化钠 天津市光复精细化工研究所，分析纯 /

30%过氧化氢
天津市风船化学试剂科技有限公司，

优级纯

/

七水合硫酸亚铁
天津市风船化学试剂科技有限公司，

分析纯

/

硫酸
天津市风船化学试剂科技有限公司，

优级纯

/

广西壮族自治区海洋

环境监测中心站

无水碘化钠
天津市科密欧化学试剂有限公司，分

析纯
/

七水合硫酸

亚铁
广东光华科技股份有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢 国药集团化学试剂有限公司，CMOS /

硫酸 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

浙江省生态环境监测

中心

无水碘化钠 国药集团化学试剂有限公司、分析纯 /

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司、分析纯 /

30%过氧化氢 国药集团化学试剂有限公司、分析纯 /

硫酸 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

北京市农林科学院

无水碘化钠 国药集团化学试剂有限公司、分析纯 /

30%过氧化氢 北京市通广精细化工公司委托制造 /

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

硫酸
国药集团化学试剂有限公司，98%，

分析纯

/

福建省厦门生态环境

监测中心

无水碘化钠 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢 西陇化工股份有限公司，优级纯 /

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

硫酸 国药集团化学试剂有限公司，优级纯 /

西安交通大学大型仪

器设备共享实验中心

无水碘化钠 上海源叶生物科技有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢
天津化学试剂有限公司，30%，分析

纯
/

硫酸
国药集团化学试剂有限公司，98%，

分析纯
/

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

6.1.2 方法验证方案

方法验证方案与实验室内性能指标验证方案保持一致。均添加形状、粒径范围一致的

PE、PP、PET、PA、PVC、PS等 6种成分微塑料。

6.1.2.1 实验室空白
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6家验证实验室各提供 2个实验室空白检出结果，考察各实验室使用试剂、器皿等微塑

料空白污染情况，并据此提出本标准对于实验室空白的相关要求。

6.1.2.2 方法准确度验证

分别称取 6份 30.0g的空白土壤和石英砂，土壤和石英砂中均未检出目标微塑料，添加

数量为 60个的微塑料样品，包括 10个 PE（黑色薄膜状、1000~4000μm）、10个 PP（蓝色

片状、500~3000μm）、10个 PET（无色片状、500~2000μm）、10个 PA（红色线状、500~3000μm）、

10个 PVC（白色颗粒状、100~300μm）、10个 PS（无色颗粒状、300~500μm），进行 6次

测定。分别计算加标样品的平均值、标准偏差、相对标准偏差，以及加标回收率。对各验证

实验室的数据进行汇总统计分析，计算实验室间相对标准偏差、重复性限和再现性限，以及

加标回收率的均值及偏差。

图 6.1-1 验证样品制备过程及部分微塑料样品图片

6.2 方法验证过程及结论

筛选有能力的验证单位，向验证单位提供方法验证方案、方法验证作业指导书、标准草

案和验证报告格式，对参加验证的技术人员进行培训，讲解操作要点，保证方法验证工作顺

利进行。
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6.2.1 方法验证数据的取舍

（1）异常值的检验和处理按照 GB/T 6379.6—2009 标准进行。编制组在统计分析时未

发现异常值，所有数据全部采用，未进行取舍。

（2）方法精密度和正确度统计结果能满足方法特性指标要求。详细结果见附件 1《方法

验证报告》。

6.2.2 方法验证结论

6.2.2.1 实验室空白

6家实验室测定实验室空白的结果表明，除了 1家实验室检出 1个纤维状微塑料外，其

他微塑料均未检出，空白实验结果均满足方法预期设定要求。

6.2.2.2 精密度

6家实验室分别对空白土壤加标样品和石英砂加标样品重复测定 6次：空白土壤加标样

品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA实验室内相对标准偏差范围分别为 0%～13%、0%～8.4%、

7.9%～27%、0%～28%、0%～14%、0%～16%，实验室间相对标准偏差分别为 3.1%、1.9%、

7.2%、14%、5.4%、5.8%，重复性限分别为 63.4个/ kg、41.3 个/ kg、135.4个/ kg、129.6

个/ kg、70.3个/ kg、71.3个/ kg，再现性限分别为 63.8个/ kg、41.4个/ kg、135.4个/ kg、160.2

个/ kg、80.0个/ kg、82.4个/ kg；石英砂加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA实验室内

相对标准偏差范围分别为 0%～13%、0%～5.3%、6.7%～30%、5.5%～14%、4.3%～17%、

4.3%～17%，实验室间相对标准偏差分别为 1.9%、1.5%、10%、9.6%、2.8%、3.8%，重复

性限分别为 49.5个/ kg、35.6个/ kg、122.1个/ kg、84.1个/ kg、80.9个/ kg、2.7个/ kg，再

现性限分别为 49.5个/ kg、35.6个/ kg、136.5个/ kg、108.9个/ kg、80.9个/ kg、82.7个/ kg。

精密度验证数据汇总表见表 6.2-1～表 6.2-2。

6家实验室对空白土壤加标样品和石英砂加标样品的测定结果均满足方法预期设定要

求。

6.2.2.3 正确度

6家实验室分别对空白土壤加标样品和石英砂加标样品重复测定 6次：空白土壤加标样

品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA加标回收率均值范围为 79.2%～98.3%；实验室间加标回

收率标准偏差范围为 1.8%～12%，加标回收率最终值为 96.4%±5.8%、98.3%±3.6%、

79.2%±11.4%、86.4%±24.0%、94.4%±10.2%、93.6%±10.8%；石英砂加标样品 PE、PP、PVC、

PS、PET、PA加标回收率均值范围为 81.7%～98.9%；实验室间加标回收率标准偏差范围为

1.5%～8.4%，加标回收率最终值为 98.9%±4.0%、98.3%±3.0%、81.7%±16.8%、87.5%±16.4%、

95.8%±5.4%、95.0%±7.0%。正确度验证数据汇总表见表 6.2-3～表 6.2-4。

6家实验室对空白土壤加标样品和石英砂加标样品的测定结果均满足方法预期设定要

求。
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表 6.2-1 实验室间方法精密度验证数据汇总表（空白土壤加标样品）

实验室编号

PE PP PVC PS PET PA

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

1 333.3 0 0 333.3 0 0 288.9 34 12 288.9 58 20 333.3 0 0 327.8 14 4.3

2 305.5 39 13 333.3 0 0 266.7 71 27 311.1 27 8.7 316.7 18 5.7 305.6 25 8.2

3 327.8 14 4.3 333.3 0 0 277.8 62 22 333.3 0 0 327.8 14 4.3 333.3 0 0

4 322.2 17 5.3 322.2 17 5.3 244.5 27 11 311.1 17 5.5 322.2 17 5.3 316.7 18 5.7

5 316.7 28 8.8 322.2 27 8.4 238.9 53 22 238.9 61 26 288.9 40 14 283.3 46 16

6 322.2 17 5.3 322.2 17 5.3 266.7 21 7.9 244.5 69 28 300.0 37 12 305.6 25 8.2

平均值 X （个/kg） 321.3 327.8 263.9 288.0 314.8 312.1

S`（个/kg） 10 6.1 19 39 17 18

RSD`（%） 3.1 1.9 7.2 14 5.4 5.8

重复性限 r （个/kg） 63.4 41.3 135.4 129.6 70.3 71.3

再现性限 R（个/kg） 63.8 41.4 135.4 160.2 80.0 82.4
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表 6.2-2 实验室间方法精密度验证数据汇总表（石英砂加标样品）

实验室编号

PE PP PVC PS PET PA

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

1 317 41 13 333 0 0 289 34 12 272 39 14 311 27 9 322 17 5.3

2 333 0 0 333 0 0 256 17 6.7 306 33 11 328 14 4.3 300 52 17

3 333 0 0 322 17 5.3 294 53 18 311 27 8.7 328 14 4.3 328 14 4.3

4 328 14 4.3 328 14 4.3 256 34 13 306 25 8.2 322 17 5.3 317 18 5.7

5 333 0 0 322 17 5.3 306 33 11 311 17 5.5 317 28 8.8 328 14 4.3

6 333 0 0 328 14 4.3 233 70 30 244 34 14 306 53 17 306 39 13

平均值 X

（个/kg）

329.5 327.7 272.3 291.7 318.7 316.8

S`（个/kg） 6.4 4.9 28 28 9.0 12

RSD`（%） 1.9 1.5 10 9.6 2.8 3.8

重复性限 r

（个/kg）
49.5 35.6 122.1 84.1 80.9 82.7

再现性限 R

（个/kg）
49.5 35.6 136.5 108.9 80.9 82.7
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表 6.2-3 实验室间加标样品测定正确度验证数据汇总表（空白土壤加标样品）

实验室编号

PE PP PVC PS PET PA

Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%）

1 100 100 86.7 86.7 100 98

2 91.7 100 80.0 93.3 95.0 91.7

3 98.3 100 83.3 100 98.3 100

4 96.7 96.7 73.3 93.3 96.7 95.0

5 95.0 96.7 71.7 71.7 86.7 85.0

6 96.7 96.7 80.0 73.3 90.0 91.7

P（%） 96.4 98.3 79.2 86.4 94.4 93.6

PS （%） 2.9 1.8 5.7 12 5.1 5.4

PSP 2 （%） 96.4±5.8 98.3±3.6 79.2±11.4 86.4±24.0 94.4±10.2 93.6±10.8
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表 6.2-4 实验室间加标样品测定正确度验证数据汇总表（石英砂加标样品）

实验室编号

PE PP PVC PS PET PA

Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%）

1 95.0 100 86.7 81.7 93.3 96.7

2 100 100 76.7 91.7 98.3 90.0

3 100 96.7 88.3 93.3 98.3 98.3

4 98.3 98.3 76.7 91.7 96.7 95.0

5 100 96.7 91.7 93.3 95.0 98.3

6 100 98.3 70.0 73.3 91.7 91.7

P（%） 98.9 98.3 81.7 87.5 95.6 95.0

PS （%） 2.0 1.5 8.4 8.2 2.7 3.5

PSP 2 （%） 98.9±4.0 98.3±3.0 81.7±16.8 87.5±16.4 95.6±5.4 95.0±7.0
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附件一

方法验证报告

方法名称：土壤 微塑料的测定 傅立叶变换显微红外

光谱法

项目主编单位： 中国环境监测总站

验证单位：天津市生态环境监测中心、广西壮族自治区海洋环境

监测中心站、浙江省生态环境监测中心、北京市农林科学院、福建省

厦门生态环境监测中心、西安交通大学大型仪器设备共享实验中心

项目负责人及职称： 姜晓旭 正高级工程师

通讯地址：北京市朝阳区安外大羊坊 8号院乙

电话：010-89656830

报告编写人及职称： 姜晓旭 正高级工程师

何书海 正高级工程师

报告日期： 2024年 11月 5日
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1 原始测试数据

1.1实验室基本情况

本标准按照《环境监测 分析方法标准制修订技术导则》（HJ 168-2020）的规定，选择

6家有能力的实验室对《土壤 微塑料的测定 傅里叶变换显微红外光谱法》进行方法验证。

参与方法验证的6家实验室分别为：1-天津市生态环境监测中心、2-广西壮族自治区海洋环

境监测中心站、3-浙江省生态环境监测中心、4-北京市农林科学院、5-福建省厦门生态环境

监测中心、6-西安交通大学大型仪器设备共享实验中心。

附表 1-1 参加验证的人员情况登记表

方法验证单位名称 姓名 性别 年龄
职务或

职称
所学专业

从事相关分析

工作年限

天津市生态环境监测

中心

赵修青 女 34 工程师 化学工程 9

齐麟 男 30 工程师 水产动物医学 4

薛从瑶 女 33 工程师 环境科学 9

广西壮族自治区海洋

环境监测中心站

吴磊石 男 42 高级工程师 环境科学 17

龙慧琴 女 30 工程师 环境工程 7

浙江省生态环境监测

中心

谢益东 男 39 高级工程师 化学 14

方婷轩 女 33 工程师 化学生物学 8

常荆柯 女 25 / 环境工程 2

北京市农林科学院

徐笠 男 40 副研究员 环境科学 10

田佳宇 女 27 研究实习员 生物技术 5

福建省厦门生态环境

监测中心

田永强 男 47 高级工程师 环境科学 11

肖伟剑 男 34 工程师 核技术 9

西安交通大学大型仪

器设备共享实验中心

孟令杰 男 48 教授 分析化学 19

刘佳 女 33 中级工程师 物理化学 7

谭福春 女 39 工程师 分析化学 10
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附表 1-2 使用仪器情况登记表

方法验证单位名称 仪器名称 规格型号 仪器出厂编号
性能

状况

备

注

天津市生态环境监测中

心

显微红外

光谱仪
布鲁克，LUMOS Ⅱ 173 良好

显微镜 S9I 4420150006 良好

干燥箱 THG-9078A ZT21040892-1378 良好

广西壮族自治区海洋环

境监测中心站

显微红外

光谱仪
PE，Spolight400 L1860090 良好

显微镜 S6D 5702090 良好

干燥箱 101A-3E 00805 良好

浙江省生态环境监测中

心

显微红外

光谱仪

赛默飞，Nicolet iN10 Mx

+Nicolet iZ10
ALK2210175 良好

显微镜 上海戈翔，SC-Ⅲ 20221107 良好

干燥箱
天津市泰斯特仪器有限公司，

WGL-85B
2209350 良好

北京市农林科学院

显微红外

光谱仪
PE，Spolight 400 86322-86314 良好

显微镜 奥林巴斯，SZ61 / 良好

干燥箱 / / 良好

福建省厦门生态环境监

测中心

显微红外

光谱仪
赛默飞，Nicolet iN10 ALJ2210238 良好

显微镜 SC-III 20221106 良好

干燥箱 DHG-9241A 1605803 良好

西安交通大学大型仪器

设备共享实验中心

显微红外

光谱仪
布鲁克，LUMOS II EN12776095 良好

显微镜 SC-III 视频显微镜 SN 220630015 良好

干燥箱 DZF-6020 / 良好
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附表 1-3 使用试剂及溶剂登记表

方法验证单位名称 名称 生产厂家及规格
纯化处理

方法

备

注

天津市生态环境监测

中心

无水碘化钠 天津市光复精细化工研究所，分析纯 /

30%过氧化氢
天津市风船化学试剂科技有限公司，

优级纯

/

七水合硫酸亚铁
天津市风船化学试剂科技有限公司，

分析纯

/

硫酸
天津市风船化学试剂科技有限公司，

优级纯

/

广西壮族自治区海洋

环境监测中心站

无水碘化钠
天津市科密欧化学试剂有限公司，分

析纯
/

七水合硫酸

亚铁
广东光华科技股份有限公司，分析纯

/

30%过氧化氢 国药集团化学试剂有限公司，CMOS /

硫酸 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

浙江省生态环境监测

中心

无水碘化钠 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

硫酸 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

北京市农林科学院

无水碘化钠 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢 北京市通广精细化工公司委托制造 /

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

硫酸
国药集团化学试剂有限公司，98%，

分析纯

/

福建省厦门生态环境

监测中心

无水碘化钠 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢 西陇化工股份有限公司，优级纯 /

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /

硫酸 国药集团化学试剂有限公司，优级纯 /

西安交通大学大型仪

器设备共享实验中心

无水碘化钠 上海源叶生物科技有限公司，分析纯 /

30%过氧化氢
天津化学试剂有限公司，30%，分析

纯
/

硫酸
国药集团化学试剂有限公司，98%，

分析纯
/

七水合硫酸亚铁 国药集团化学试剂有限公司，分析纯 /
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1.2 实验室空白测试数据

本标准对实验室空白检出情况作出要求，6家验证实验室空白其结果见表 1-4。

附表 1-4 实验室空白数据

验证单位：天津市生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-6月 24日

实验室编号
最大尺寸 形态

颜色 数量 成分
（mm） 线 纤维 颗粒 片 泡沫 薄膜

测定结果

1 / / / /

2 0.8 √ 蓝 1 CE

3 / / / /

4 / / / /

5 / / / /

6 / / / /

1.3 方法精密度测试数据

称取 6份 30.0g的空白土壤和石英砂，土壤和石英砂中均未检出目标微塑料，添加数量

为 60个的微塑料样品，包括 10个 PE（黑色薄膜状、1000-4000μm）、10个 PP（蓝色片状、

500~3000μm）、10个 PET（无色片状、500~2000μm）、10个 PA（红色线状、500-3000μm）、

10个 PVC（白色颗粒状、100~300μm）、10个 PS（无色颗粒状、300~500μm），进行 6次
测定，计算平均值、标准偏差、相对标准偏差。6家实验室空白土壤加标样品和石英砂加标

样品测试原始数据分别见附表 1-5-1～附表 1-5-6 和附表 1-6-1～附表 1-6-6。

表 1-5-1 空白土壤加标样品精密度测试数据

验证单位：天津市生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-6月 24日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标

量：10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 233.3 200.0 333.3 333.3

2 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3 300.0
3 333.3 333.3 300.0 300.0 333.3 333.3
4 333.3 333.3 300.0 333.3 333.3 333.3

5 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

6 333.3 333.3 300.0 233.3 333.3 333.3
平均值 ��1

（个/kg）
333.3 333.3 288.9 288.9 333.3 327.8

标准偏差 S1

（个/kg）
0 0 34 58 0 14

相对标准偏差

RSD1（%）
0 0 12 20 0 4.3
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表 1-5-2 空白土壤加标样品精密度测试数据

验证单位：广西壮族自治区海洋环境监测中心

测试日期：2024年 5月 17日-6月 4日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 / 300.0 333.3 300

2 300.0 333.3 266.7 333.3 300.0 300

3 333.3 333.3 166.7 266.7 333.3 266.7

4 233.3 333.3 333.3 333.3 300.0 300

5 300.0 333.3 333.3 300.0 300.0 333.3

6 333.3 333.3 233.3 333.3 333.3 333.3

平均值 ��2

（个/kg）
305.5 333.3 266.7 311.1 316.7 305.6

标准偏差 S2
（个/kg）

39 0 71 27 18 25

相对标准偏差

RSD2（%）
13 0 27 8.7 5.7 8.2

表 1-5-3 空白土壤加标样品精密度测试数据

验证单位：浙江省生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 300.0 333.3 300.0 333.3 333.3 333.3

2 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

3 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

4 333.3 333.3 166.7 333.3 333.3 333.3

5 333.3 333.3 333.3 333.3 300.0 333.3

6 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3

平均值 ��3

（个/kg）
327.8 333.3 277.8 333.3 327.8 333.3

标准偏差 S3

（个/kg）
14 0 62 0 14 0

相对标准偏差

RSD3（%）
4.3 0 22 0.0 4.3 0
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表 1-5-4 空白土壤加标样品精密度测试数据

验证单位：北京市农林科学研究院

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标

量：10个）

测定结果

（个/kg）

1 300.0 333.3 266.7 300.0 300.0 300.0

2 333.3 333.3 266.7 300.0 333.3 300.0

3 300.0 333.3 200.0 300.0 333.3 333.3

4 333.3 300.0 266.7 333.3 333.3 333.3

5 333.3 300.0 233.3 333.3 300.0 300.0

6 333.3 333.3 233.3 300.0 333.3 333.3

平均值 ��4

（个/kg）
322.2 322.2 244.5 311.1 322.2 316.7

标准偏差 S4
（个/kg）

17 17 27 17 17 18

相对标准偏差

RSD4（%）
5.3 5.3 11 5.5 5.3 5.7

表 1-5-5 空白土壤加标样品精密度测试数据

验证单位：福建省厦门生态环境监测中心

测试日期：2024年 7月 1日-7月 14日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标

量：10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 233.3 233.3 266.7 200.0

2 333.3 333.3 166.7 133.3 300.0 300.0

3 300.0 333.3 233.3 300.0 233.3 266.7

4 333.3 266.7 300.0 233.3 333.3 333.3

5 333.3 333.3 300.0 300.0 266.7 300.0

6 266.7 333.3 200.0 233.3 333.3 300.0

平均值 ��5

（个/kg）
316.7 322.2 238.9 238.9 288.9 283.3

标准偏差 S5

（个/kg）
333.3 333.3 233.3 233.3 266.7 200.0

相对标准偏差

RSD5（%）
333.3 333.3 166.7 133.3 300.0 300.0
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表 1-5-6 空白土壤加标样品精密度测试数据

验证单位：西安交通大学大型仪器设备共享实验中心

测试日期：2024年 6月 5日-6月 25日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标

量：10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 266.7 333.3 300.0 266.7

2 333.3 333.3 233.3 166.7 233.3 300.0

3 300.0 300.0 266.7 166.7 333.3 300.0

4 300.0 333.3 266.7 300.0 333.3 300.0

5 333.3 333.3 300.0 266.7 300.0 333.3

6 333.3 300.0 266.7 233.3 300.0 333.3

平均值 ��6

（个/kg）
322.2 322.2 266.7 244.5 300.0 305.6

标准偏差 S6
（个/kg）

17 17 21 69 37 25

相对标准偏差

RSD6（%）
5.3 5.3 7.9 28 12 8.2

表 1-6-1 石英砂加标样品精密度测试数据

验证单位：天津市生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-6月 24日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 233.3 333.3 266.7 300.0 266.7 333.3

2 333.3 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3

3 333.3 333.3 266.7 300.0 333.3 300.0

4 333.3 333.3 266.7 266.7 300.0 333.3

5 333.3 333.3 333.3 300.0 300.0 333.3

6 333.3 333.3 266.7 200.0 333.3 300.0

平均值 ��1

（个/kg）
316.6 333.3 288.9 272.2 311.1 322.2

标准偏差 S1

（个/kg）
41 0 34 39 27 17

相对标准偏差

RSD1（%）
13 0 12 14 9 5.3
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表 1-6-2 石英砂加标样品精密度测试数据

验证单位：广西壮族自治区海洋环境监测中心

测试日期：2024年 5月 17日-6月 4日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 266.7 266.7 333.3 200.0

2 333.3 333.3 233.3 333.3 333.3 300.0

3 333.3 333.3 233.3 300.0 300.0 333.3

4 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 300.0

5 333.3 333.3 266.7 266.7 333.3 333.3

6 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

平均值 ��2

（个/kg）
333.3 333.3 255.6 305.6 327.8 300.0

标准偏差 S2
（个/kg）

0 0 17 33 14 52

相对标准偏差

RSD2（%）
0 0 6.7 11 4.3 17

表 1-6-3 石英砂加标样品精密度测试数据

验证单位：浙江省生态环境监测中心

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

2 333.3 300.0 300.0 300.0 300.0 300.0

3 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3

4 333.3 333.3 333.3 300.0 333.3 333.3

5 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3 333.3

6 333.3 300.0 200.0 266.7 333.3 333.3

平均值 ��3

（个/kg）
333.3 322.2 294.4 311.1 327.8 327.8

标准偏差 S3
（个/kg）

0 17 53 27 14 14

相对标准偏差

RSD3（%）
0 5.3 18 8.7 4.3 4.3
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测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

表 1-6-4 石英砂加标样品精密度测试数据

验证单位：北京市农林科学研究院

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

2 333.3 333.3 233.3 300.0 333.3 300.0

3 300.0 333.3 200.0 300.0 333.3 333.3

4 333.3 333.3 266.7 333.3 333.3 333.3

5 333.3 300.0 266.7 300.0 300.0 300.0

6 333.3 333.3 300.0 266.7 300.0 300.0

平均值 ��4

（个/kg）
327.8 327.8 255.6 305.6 322.2 316.7

标准偏差 S4
（个/kg）

14 14 34 25 17 18

相对标准偏差

RSD4（%）
4.3 4.3 13 8.2 5.3 5.7

表 1-6-5 石英砂加标样品精密度测试数据

验证单位：福建省厦门生态环境监测中心

测试日期：2024年 7月 1日-7月 14日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 333.3 300.0 300.0 333.3 333.3

2 333.3 333.3 266.7 300.0 333.3 333.3

3 333.3 300.0 333.3 300.0 333.3 333.3

4 333.3 333.3 266.7 300.0 266.7 333.3

5 333.3 300.0 333.3 333.3 333.3 300.0

6 333.3 333.3 333.3 333.3 300.0 333.3

平均值 ��5

（个/kg）
333.3 322.2 305.6 311.1 316.7 327.8

标准偏差 S5

（个/kg）
0 17 33 17 28 14

相对标准偏差

RSD5（%）
0 5.3 11 5.5 8.8 4.3
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表 1-6-6 石英砂加标样品精密度测试数据

验证单位：西安交通大学大型仪器设备共享实验中心

测试日期：2024年 6月 5日-6月 25日

样品编号
PE（加标量：

10个）

PP（加标量：

10个）

PVC（加标

量：10个）

PS（加标量：

10个）

PET（加标

量：10个）

PA（加标量：

10个）

测定结果

（个/kg）

1 333.3 300.0 166.7 300.0 333.3 300.0

2 333.3 333.3 233.3 200.0 300.0 333.3

3 333.3 333.3 200.0 233.3 200.0 233.3

4 333.3 333.3 166.7 233.3 333.3 333.3

5 333.3 333.3 333.3 233.3 333.3 333.3

6 333.3 333.3 300.0 266.7 333.3 300.0

平均值 ��6

（个/kg）
333.3 327.8 233.3 244.4 305.5 305.5

标准偏差 S6
（个/kg）

0 14 70 34 53 39

相对标准偏差

RSD6（%）
0 4.3 30 14 17 13



90

1.4 方法正确度测试数据

称取 6份 30.0g的空白土壤/石英砂，土壤/石英砂中均未检出目标微塑料，添加数量为

60个的微塑料样品，包括 10个 PE（黑色薄膜状、1000-4000μm）、10个 PP（蓝色片状、

500~3000μm）、10个 PET（无色片状、500~2000μm）、10个 PA（红色线状、500-3000μm）、

10个 PVC（白色颗粒状、100~300μm）、10个 PS（无色颗粒状、300~500μm，进行 6次测

定，计算加标回收率。6家实验室空白土壤加标样品和石英砂加标样品测试原始数据分别见

附表 1-7-1～附表 1-7-6和附表 1-8-1～附表 1-8-6。
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表 1-7-1 空白土壤加标正确度测试数据

验证单位：天津市生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-6月 24日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 200.0 ND 333.3 ND 333.3

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3

平均值 ��1（个/kg） / 333.3 / 333.3 / 288.9 / 288.9 / 333.3 / 327.8

加标量μ1（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P1（%） 100 100 86.7 86.7 100 98.3

注：ND表示未检出。
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表 1-7-2 空白土壤加标样品正确度测试数据

验证单位：广西壮族自治区海洋环境监测中心

测试日期：2024年 5月 17日-6月 4日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 / / ND 300.0 ND 333.3 ND 300

2 ND 300.0 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 300.0 ND 300

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 166.7 ND 266.7 ND 333.3 ND 266.7

4 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300

5 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

平均值 ��2（个/kg） / 305.5 / 333.3 / 266.7 / 311.1 / 316.7 / 305.6

加标量μ2（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P2（%） 91.7 100 80.0 93.3 95.0 91.7

注：ND表示未检出。
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表 1-7-3 空白土壤加标样品正确度测试数据

验证单位：浙江省生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 166.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

平均值 ��3（个/kg） / 327.8 / 333.3 / 277.8 / 333.3 / 327.8 / 333.3

加标量μ3（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P3（%） 98.3 100 83.3 100 98.3 100

注：ND表示未检出。
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表 1-7-4 空白土壤加标样品正确度测试数据

验证单位：北京市农林科学研究院

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 300.0 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 300.0 ND 300.0

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0

3 ND 300.0 ND 333.3 ND 200.0 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 300.0 ND 233.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

平均值 ��4（个/kg） / 322.2 / 322.2 / 244.5 / 311.1 / 322.2 / 316.7

加标量μ4（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P4（%） 96.7 96.7 73.3 93.3 96.7 95.0

注：ND表示未检出。
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表 1-7-5 空白土壤加标样品正确度测试数据

验证单位：福建省厦门生态环境监测中心

测试日期：2024年 7月 1日-7月 14日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 233.3 ND 266.7 ND 200.0

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 166.7 ND 133.3 ND 300.0 ND 300.0

3 ND 300.0 ND 333.3 ND 233.3 ND 300.0 ND 233.3 ND 266.7

4 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 266.7 ND 300.0

6 ND 266.7 ND 333.3 ND 200.0 ND 233.3 ND 333.3 ND 300.0

平均值 ��5（个/kg） / 316.7 / 322.2 / 238.9 / 238.9 / 288.9 / 283.3

加标量μ5（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P5（%） 95.0 96.7 71.7 71.7 86.7 85.0

注：ND表示未检出。
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表 1-7-6 空白土壤加标样品正确度测试数据

验证单位：西安交通大学大型仪器设备共享实验中心

测试日期：2024年 6月 5日-6月 25日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 166.7 ND 233.3 ND 300.0

3 ND 300.0 ND 300.0 ND 266.7 ND 166.7 ND 333.3 ND 300.0

4 ND 300.0 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7 ND 300.0 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7 ND 233.3 ND 300.0 ND 333.3

平均值 ��6（个/kg） / 322.2 / 322.2 / 266.7 / 244.5 / 300.0 / 305.6

加标量μ6（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P6（%） 96.7 96.7 80.0 73.3 90.0 91.7

注：ND表示未检出。
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表 1-8-1 石英砂加标样品正确度测试数据

验证单位：天津市生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-6月 24日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 233.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 266.7 ND 333.3

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 266.7 ND 300.0 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 200.0 ND 333.3 ND 300.0

平均值 ��1（个/kg） / 316.6 / 333.3 / 288.9 / 272.2 / 311.1 / 322.2

加标量μ（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P1（%） 95.0 100 86.7 81.7 93.3 96.7

注：ND表示未检出。
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表 1-8-2 石英砂加标样品正确度测试数据

验证单位：广西壮族自治区海洋环境监测中心

测试日期：2024年 5月 17日-6月 4日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 266.7 ND 333.3 ND 200.0

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

平均值 ��2（个/kg） / 333.3 / 333.3 / 255.6 / 305.6 / 327.8 / 300.0

加标量μ2（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P2（%） 100 100 76.7 91.7 98.3 90.0

注：ND表示未检出。
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表 1-8-3 石英砂加标样品正确度测试数据

验证单位：浙江省生态环境监测中心

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

2 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 300.0 ND 300.0 ND 300.0

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 300.0 ND 200.0 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3

平均值 ��3（个/kg） / 333.3 / 322.2 / 294.4 / 311.1 / 327.8 / 327.8

加标量μ3（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P3（%） 100 96.7 88.3 93.3 98.3 98.3

注：ND表示未检出。
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表 1-8-4 石英砂加标样品正确度测试数据

验证单位：北京市农林科学研究院

测试日期：2024年 5月 15日-5月 28日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0

3 ND 300.0 ND 333.3 ND 200.0 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7 ND 300.0 ND 300.0 ND 300.0

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7 ND 300.0 ND 300.0

平均值 ��4（个/kg） / 327.8 / 327.8 / 255.6 / 305.6 / 322.2 / 316.7

加标量μ4（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P4（%） 98.3 98.3 76.7 91.7 96.7 95.0

注：ND表示未检出。
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表 1-8-5 石英砂加标样品正确度测试数据

验证单位：福建省厦门生态环境监测中心

测试日期：2024年 7月 1日-7月 14日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

3 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 266.7 ND 300.0 ND 266.7 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 333.3

平均值 ��5（个/kg） / 333.3 / 322.2 / 305.6 / 311.1 / 316.7 / 327.8

加标量μ5（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P5（%） 100 96.7 91.7 93.3 95.0 98.3

注：ND表示未检出。
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表 1-8-6 石英砂加标样品正确度测试数据

验证单位：西安交通大学大型仪器设备共享实验中心

测试日期：2024年 6月 5日-6月 25日

样品编号

目标物

PE PP PVC PS PET PA

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

样品

本底
加标后测定量

测定结果

（个/kg）

1 ND 333.3 ND 300.0 ND 166.7 ND 300.0 ND 333.3 ND 300.0

2 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 200.0 ND 300.0 ND 333.3

3 ND 333.3 ND 333.3 ND 200.0 ND 233.3 ND 200.0 ND 233.3

4 ND 333.3 ND 333.3 ND 166.7 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3

5 ND 333.3 ND 333.3 ND 333.3 ND 233.3 ND 333.3 ND 333.3

6 ND 333.3 ND 333.3 ND 300.0 ND 266.7 ND 333.3 ND 300.0

平均值 ��6（个/kg） / 333.3 / 327.8 / 233.3 / 244.4 / 305.5 / 305.5

加标量μ6（个） 10 10 10 10 10 10

加标回收率 P6（%） 100 98.3 70.0 73.3 91.7 91.7

注：ND表示未检出。
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1.5 其它需要说明的问题

1.5.1 测试中的异常或意外情况

无

1.5.2 对方法适用性、前处理、分析步骤、干扰消除等方面的意见和建议

无

1.5.3 其他方面的建议

无

2 方法验证数据汇总

2.1 实验室空白数据汇总

根据 6家实验室结果，除了检出纤维状微塑料外，其他微塑料均未有检出。均能满足该

方法《土壤 微塑料的测定 傅里叶变换显微红外光谱法》的测定需要。

2.2 方法精密度数据汇总

对 6家实验室方法验证结果中精密度的统计，空白土壤加标样品测定数据见表 2-1，石

英砂加标样品测定数据见表 2-2。

精密度验证结论：6家实验室分别对空白土壤加标样品和石英砂加标样品重复测定 6次：

空白土壤加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA实验室内相对标准偏差范围分别为 0%～

13%、0%～8.4%、7.9%～27%、0%～28%、0%～14%、0%～16%，实验室间相对标准偏差

分别为 3.1%、1.9%、7.2%、14%、5.4%、5.8%，重复性限分别为 63.4个/ kg、41.3 个/ kg、

135.4个/ kg、129.6个/ kg、70.3个/ kg、71.3个/ kg，再现性限分别为 63.8个/ kg、41.4个/ kg、

135.4个/ kg、160.2个/ kg、80.0个/ kg、82.4个/ kg；石英砂加标样品 PE、PP、PVC、PS、

PET、PA 实验室内相对标准偏差范围分别为 0%～13%、0%～5.3%、6.7%～30%、5.5%～

14%、4.3%～17%、4.3%～17%，实验室间相对标准偏差分别为 1.9%、1.5%、10%、9.6%、

2.8%、3.8%，重复性限分别为 49.5个/ kg、35.6个/ kg、122.1个/ kg、84.1个/ kg、80.9个/ kg、

2.7个/ kg，再现性限分别为 49.5个/ kg、35.6个/ kg、136.5个/ kg、108.9个/ kg、80.9个/ kg、

82.7个/ kg。
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表 2-1 实验室间方法精密度验证数据汇总表（空白土壤加标样品）

实验室编号

PE PP PVC PS PET PA

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

1 333.3 0 0 333.3 0 0 288.9 34 12 288.9 58 20 333.3 0 0 327.8 14 4.3

2 305.5 39 13 333.3 0 0 266.7 71 27 311.1 27 8.7 316.7 18 5.7 305.6 25 8.2

3 327.8 14 4.3 333.3 0 0 277.8 62 22 333.3 0 0 327.8 14 4.3 333.3 0 0

4 322.2 17 5.3 322.2 17 5.3 244.5 27 11 311.1 17 5.5 322.2 17 5.3 316.7 18 5.7

5 316.7 28 8.8 322.2 27 8.4 238.9 53 22 238.9 61 26 288.9 40 14 283.3 46 16

6 322.2 17 5.3 322.2 17 5.3 266.7 21 7.9 244.5 69 28 300.0 37 12 305.6 25 8.2

平均值 X （个/kg） 321.3 327.8 263.9 288.0 314.8 312.1

S`（个/kg） 10 6.1 19 39 17 18

RSD`（%） 3.1 1.9 7.2 14 5.4 5.8

重复性限 r （个/kg） 63.4 41.3 135.4 129.6 70.3 71.3

再现性限 R（个/kg） 63.8 41.4 135.4 160.2 80.0 82.4
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表 2-2 实验室间方法精密度验证数据汇总表（石英砂加标样品）

实验室编号

PE PP PVC PS PET PA

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

���（个

/kg）

Si（个

/kg）

RSDi

(%)

1 317 41 13 333 0 0 289 34 12 272 39 14 311 27 9 322 17 5.3

2 333 0 0 333 0 0 256 17 6.7 306 33 11 328 14 4.3 300 52 17

3 333 0 0 322 17 5.3 294 53 18 311 27 8.7 328 14 4.3 328 14 4.3

4 328 14 4.3 328 14 4.3 256 34 13 306 25 8.2 322 17 5.3 317 18 5.7

5 333 0 0 322 17 5.3 306 33 11 311 17 5.5 317 28 8.8 328 14 4.3

6 333 0 0 328 14 4.3 233 70 30 244 34 14 306 53 17 306 39 13

平均值 X （个/kg） 329.5 327.7 272.3 291.7 318.7 316.8

S`（个/kg） 6.4 4.9 28 28 9.0 12

RSD`（%） 1.9 1.5 10 9.6 2.8 3.8

重复性限 r （个/kg） 49.5 35.6 122.1 84.1 80.9 82.7

再现性限 R（个/kg） 49.5 35.6 136.5 108.9 80.9 82.7
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2.3 方法正确度数据汇总

对 6家实验室方法验证结果中正确度的统计，其结果如表 2-3和表 2-4。
正确度验证结论：6家实验室分别对空白土壤加标样品和石英砂加标样品重复测定 6次：空白土壤加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA加标回收

率均值范围为 79.2%～98.3%；实验室间加标回收率标准偏差范围为 1.8%～12%，加标回收率最终值为 96.4%±5.8%、98.3%±3.6%、79.2%±11.4%、

86.4%±24.0%、94.4%±10.2%、93.6%±10.8%；石英砂加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA加标回收率均值范围为 81.7%～98.9%；实验室间加标回收

率标准偏差范围为 1.5%～8.4%，加标回收率最终值为 98.9%±4.0%、98.3%±3.0%、81.7%±16.8%、87.5%±16.4%、95.8%±5.4%、95.0%±7.0%。

表 2-3 实验室间加标样品测定正确度验证数据汇总表（空白土壤加标样品）

实验室编号
PE PP PVC PS PET PA

Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%）

1 100 100 86.7 86.7 100 98

2 91.7 100 80.0 93.3 95.0 91.7

3 98.3 100 83.3 100 98.3 100

4 96.7 96.7 73.3 93.3 96.7 95.0

5 95.0 96.7 71.7 71.7 86.7 85.0

6 96.7 96.7 80.0 73.3 90.0 91.7

P（%） 96.4 98.3 79.2 86.4 94.4 93.6

PS （%） 2.9 1.8 5.7 12 5.1 5.4

PSP 2 （%） 96.4±5.8 98.3±3.6 79.2±11.4 86.4±24.0 94.4±10.2 93.6±10.8
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表 2-4 实验室间加标样品测定正确度验证数据汇总表（石英砂加标样品）

实验室编号
PE PP PVC PS PET PA

Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%） Pi（%）

1 95.0 100 86.7 81.7 93.3 96.7

2 100 100 76.7 91.7 98.3 90.0

3 100 96.7 88.3 93.3 98.3 98.3

4 98.3 98.3 76.7 91.7 96.7 95.0

5 100 96.7 91.7 93.3 95.0 98.3

6 100 98.3 70.0 73.3 91.7 91.7

P（%） 98.9 98.3 81.7 87.5 95.6 95.0

PS （%） 2.0 1.5 8.4 8.2 2.7 3.5

PSP 2 （%） 98.9±4.0 98.3±3.0 81.7±16.8 87.5±16.4 95.6±5.4 95.0±7.0
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3 方法验证结论

3.1 验证数据统计情况

本课题组在进行方法验证报告数据统计时，所有数据全部采用，未进行取舍。

3.2 实验室空白、精密度和正确度验证结果

（1）实验室空白：6家实验室测定实验室空白的结果表明，一般除了个别实验室检出纤

维状微塑料外，其他微塑料均未有检出。

（2）精密度：6家实验室分别对空白土壤加标样品和石英砂加标样品重复测定 6次：空

白土壤加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA实验室内相对标准偏差范围分别为 0%～13%、

0%～8.4%、7.9%～27%、0%～28%、0%～14%、0%～16%，实验室间相对标准偏差分别为

3.1%、1.9%、7.2%、14%、5.4%、5.8%，重复性限分别为 63.4个/ kg、41.3 个/ kg、135.4

个/ kg、129.6个/ kg、70.3个/ kg、71.3个/ kg，再现性限分别为 63.8个/ kg、41.4个/ kg、135.4

个/ kg、160.2个/ kg、80.0个/ kg、82.4个/ kg；石英砂加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、

PA实验室内相对标准偏差范围分别为 0%～13%、0%～5.3%、6.7%～30%、5.5%～14%、

4.3%～17%、4.3%～17%，实验室间相对标准偏差分别为 1.9%、1.5%、10%、9.6%、2.8%、

3.8%，重复性限分别为 49.5个/ kg、35.6个/ kg、122.1个/ kg、84.1个/ kg、80.9个/ kg、2.7

个/ kg，再现性限分别为 49.5个/ kg、35.6个/ kg、136.5个/ kg、108.9个/ kg、80.9个/ kg、

82.7个/ kg。

（3）正确度：6家实验室分别对空白土壤加标样品和石英砂加标样品重复测定 6次：空

白土壤加标样品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA 加标回收率均值范围为 79.2%～98.3%；实

验室间加标回收率标准偏差范围为 1.8%～12%，加标回收率最终值为 96.4%±5.8%、

98.3%±3.6%、79.2%±11.4%、86.4%±24.0%、94.4%±10.2%、93.6%±10.8%；石英砂加标样

品 PE、PP、PVC、PS、PET、PA加标回收率均值范围为 81.7%～98.9%；实验室间加标回

收率标准偏差范围为 1.5%～8.4%，加标回收率最终值为 98.9%±4.0%、98.3%±3.0%、

81.7%±16.8%、87.5%±16.4%、95.8%±5.4%、95.0%±7.0%。

3.3 质量保证和质量控制

基于方法验证结果，结合现有文献资料和方法标准调研情况，确定质量保证和质量控制

要求：实验室基质加标回收率在 70%~110%之间，相对标准偏差应在 35%以内。

3.4 预期目标及改进意见

（1）方法各项特性指标及质控指标均达到了预期要求。

（2）验证实验室在验证过程中未提出改进意见。
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