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摘要：微纳塑料已成为目前广泛关注的一种新污染物，其中更小尺寸的纳塑料在尺寸、形状

和表面性质等方面极其复杂和多样，可能具有更大的环境健康风险。目前常用的颗粒物分析

表征方法在纳塑料研究中存在应用局限，尤其在复杂基质中纳塑料的识别和定量研究方面存

在较大挑战。针对上述问题，本研究自主研制了一种针对纳塑料的分离与定量分析系统，通

过将中空纤维流场流分离技术和尖端放电-微等离子体原子发射光谱定量方法相结合，实现

了不同尺寸的纳塑料的分离、纯化和定量分析。该系统具有条件温和、操作简单、低能耗、

便携等优点，为深入纳塑料环境归趋和健康效应的认识提供了重要的方法支撑。  
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Abstract: Micro/nano plastics have become widely concerned emerging contaminants. In particular, 

nano plastics with smaller size are extremely complex and diverse in size, shape and surface 

properties, maybe having higher environmental and health risks. The commonly used analysis and 

characterization methods of particles have limitations in the identification and quantitative of nano 

plastics. It is difficult to comprehensively detect and determine the characteristics of nano plastics 

in complex matrices. In order to solve the above problems, A separation and quantitative analysis 

system for nano plastics was developed independently. Nano plastics with different sizes can be 

separated, purified and quantitatively analyzed by the hollow fiber flow field fractionation combined 

with point-discharge miniaturized optical emission spectrometry. The system has the advantages of 

gentle conditions, simple operation, low energy consumption and portability. It provides an 

important method support for further understanding the environmental fate and health effects of 

nano plastics. 
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近年来，微塑料已被列为四大新污染物之一 ，由微塑料造成的环境问题已经引起了全

球广泛关注。然而，微塑料颗粒在环境中会逐渐破碎形成粒径小于 1 μm的纳塑料[1]。与块

状和微塑料颗粒相比，纳塑料颗粒更容易被生物摄食，吸附更多有毒污染物，对生态系统和

生物体造成更严重的威胁[2]。 

受分析方法的限制，目前对环境中纳塑料颗粒形态、尺寸、老化程度以及其在生物体内

的转化等的认知非常有限。光学与电子显微镜主要用于较高浓度微纳塑料的尺寸表征，而且

操作费时，难以直接获得材质和浓度信息[3]；动态光散射和纳米颗粒跟踪分析仪通常仅用于

高浓度和单分散的微/纳塑料，且测定结果受基质影响较大[4]；拉曼光谱仪和傅立叶变换红外

光谱仪是识别微塑料类型最常用的光谱技术，但难以提供微塑料尺寸、浓度等信息，而且不

适用于纳塑料[5]；热裂解-气相色谱质谱联用、热萃取热脱附气相色谱-质谱等方法虽然可以

获得微/纳塑料的材质和质量浓度等信息，但不能提供尺寸分布和数量浓度等信息[6]。因此，

目前的常用微塑料分析表征方法难以直接用于复杂生物基质中低浓度纳塑料的表征和定量。 

本系统搭建的纳塑料分离纯化与定量平台可以克服上述缺点，中空纤维流场流分离技术

（hollow fiber flow field-flow fractionation，HF5）具有分离度高、分离条件温和、尺寸分离

范围广、可在线净化基质等特点，且易与高特异性、高灵敏度的检测系统联用，在环境纳塑

料的分离与分析应用具有方面潜力[7,8]。另外纳塑料是以碳为骨架的高聚物，纳塑料质量与

总有机碳含量间具有良好的相关性，总有机碳测定方法有望成为纳塑料定量的普适方法[9,10]。

尖端放电-微等离子体原子发射光谱（point-discharge miniaturized optical emission spectrometry，

PD-MOES）因自身具备的工作温度低、能耗小、装置结构简单等优点逐渐在痕量元素分析

中得到了广泛应用[11,12]。本系统将 HF5 与 PD-MOES 进行联用，实现复杂基质中不同尺寸

纳塑料的高效分离、准确识别和高灵敏快速检测。 

2 系统搭建 

2.1 系统总体设计 

建立中空纤维流场流分离-尖端放电-紫外可见吸收光谱-微等离子体原子发射光谱系统

（HF5- UV/Vis-PD-MOES），系统框架示意如图 1所示。 

HF5的主要部件（作用）如下：柱塞泵（用于载流和样品的运输）、进样阀（用于准确

进样）、计量阀（A）（用于控制聚焦步骤中样品在 HF5分离通道内的平衡位置）、计量阀（B）

（用于控制分离步骤中流场的大小）、三通阀（A 和 B）和四通阀（用于实现聚焦和分离步

骤间的自动化切换）、中空纤维流场流分离通道（用于复杂基质的在线净化和纳米颗粒按尺

寸大小的分离）。具体分离过程是：不同尺寸纳塑料进入分离通道后，先后经历聚焦和洗脱

两个步骤。在聚焦步骤中，纳塑料在流场和布朗运动作用下向分离通道壁迁移，最终在距离

分离通道壁一定距离处达到平衡，而共存离子、分子等被透析出分离通道实现纯化；在洗脱

步骤中，颗粒尺寸越小越靠近轴向液流中心，最终小尺寸颗粒将先于大尺寸颗粒被洗脱，从
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而实现不同尺寸纳塑料的分离。 

紫外光消解模块主要由蠕动泵、紫外光降解系统、冷凝系统等组成，用于将纳塑料降解

为 CO、CO2等挥发性组分。PD-MOES主要由气液分离器、干燥器、微等离子体系统、CCD

等组成，用于纳塑料降解产物的识别和定量。微等离子体系统由一个聚四氟放电腔室、钨电

极和电源系统构成。选取碳原子的特征发射线（192.46 nm）对纳塑料作进一步的定性和定

量分析。在此基础上，将 HF5分离模块与该模块联用，构建 HF5-UV/Vis- PD-MOES系统，

实现不同尺寸纳塑料的分离、识别和快速定量分析。 

 
图 1  HF5-UV/Vis框架示意图 

2.2 系统搭建 

根据设计图纸进行了系统的搭建工作。为减少载流液对纳塑料的稀释作用，用镶嵌在开

放玻璃管内体积小、价格低廉、易于更换的圆管形中空纤维制成的分离通道，取代传统非对

称流场流分离仪器中大体积的长方体平板膜分离通道。同时引入电动阀自动切换系统，实现

运行过程中聚焦和洗脱两步骤间的自动化切换，进一步提高了分析结果的准确性和重复性。 

HF5-UV/Vis-PD-MOES系统实物照片如图 2所示。该系统分为四个模块： HF5中的中

空纤维分离通道用于样品基质净化、目标纳米塑料富集和分级等；UV/Vis 检测模块用于纳

米塑料粒径分布的表征和半定量分析；紫外光消解模块主要由蠕动泵、紫外光降解系统、冷

凝系统等组成，用于将分离出的纳米塑料降解为 CO、CO2等挥发性组分。PD-MOES主要由

气液分离器、干燥管、微等离子体系统、CCD等组成，用于纳米塑料降解产物识别和定量。 

 
图 2  HF5-UV/Vis-PD-MOES装置实物照片 

中
国
仪
器
仪
表
学
会



3 系统调试 
为保证数据的准确性开展了一系列的系统参数的优化与验证工作。系统考察了载流液组

成及浓度、径向流速（0.25~0.45 mL/min）、聚焦时间 （8~25 min）等主要实验条件对 HF5

系统分离和纯化两种尺寸（50和 100 nm）聚苯乙烯微球（PS NPs）的影响（图 3）。 

图 3  不同聚焦时间（A）和径向流速（B）对 50和 100 nm PS NPs分离效果的影响 

载流液经考察后选择 1% PBS缓冲液，在此基础上进行了径向流速和聚焦时间的参数优

化。随着聚焦时间增加，50和 100 nm PS NPs的峰面积均增加，保留时间增加，峰宽先减小

后增加，对比发现聚焦 15 min时峰宽最小，分离度大于 1，因此选择 15 min作为最佳聚焦

时间。随着径向流速增加，样品峰面积、保留时间和峰展宽均增加，结合峰形等因素综合考

虑选择 0.25 mL/min为最佳条件。 

经过 HF5 分离纯化后的纳塑料样品，排除了表面活性剂等对 PD-MOES 信号测定的干

扰，保证测定的碳信号均来自于 PS NPs。对 UVD-PD-OES的测定性能进行了优化，主要优

化的条件包括氧化剂类型及浓度、氩气气速和放电电压。使用过硫酸钠作为氧化剂对纳塑料

进行降解，然后测定不同尺寸（20和 50 nm）的 PS NPs进行碳原子特征发射线信号，对不

同浓度 PS NPs的碳信号峰面积进行积分，发现均有较好的线性，R2均大于 0.99（图 4）。 

 

图 4  PD-MOES对不同浓度 20和 50 nm PS NPs碳信号的线性拟合 
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4 系统应用 
系统搭建成功后，使用优化后的参数能够实现 50、100和 200 nm PS NPs的完全分离，

结果如图 5所示。 

 
图 5  不同尺寸 PS NPs的 UV-Vis场流分离图 

利用 PD-MOES对 HF5分离纯化后的样品进行分析，采集 190-650 nm波长的光谱图，

能够观察到 PS NPs有明显的 C、CN、C2的信号，进一步通过 C原子发射线响应值变化实

现对 PS NPs的快速定量分析。 

5 结语 
该系统克服了商品化非对称流场流分离仪器的不足，填补了低浓度纳塑料分析表征仪器

的空白。PD-MOES具有结构简单、能耗小、操作简单、便携等特点，在现场及野外分析上

具有一定的优势，将自主研制的 HF5 仪器与 PD-MOES 联用，选择高效的在线降解方法，

为真实环境样品中纳米塑料研究提供了准确、可靠、高灵敏的分析表征和定量方法。 
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