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摘 要：【目的】土壤中聚乙烯微塑料的高效分离、提取是研究聚乙烯微塑料环境污染、毒理等的关键环

节，构建一种从土壤中原位分离、高效提取聚乙烯微塑料的分离方法。【方法】采用筛分浮选法、密度分离法

和索氏提取法分别对土壤中的聚乙烯微塑料进行提取，计算 3 种分离方法对土壤中聚乙烯微塑料的提取率。采

用扫描电子显微镜（SEM）分析聚乙烯微塑料表面微观形貌特征的变化；采用热重（TG）分析聚乙烯微塑料热

解特性参数的变化；采用傅里叶红外光谱（FT-IR）分析聚乙烯微塑料特征官能团的变化。【结果】3 种分离方

法均可提取土壤中的聚乙烯微塑料，其中筛分浮选法的提取率最高可达 95.58%，密度分离法的提取率最高可达

89.60%，索氏提取法的提取率最高可达 86.10%。SEM 分析显示，索氏提取法分离的聚乙烯微塑料颗粒表面有细

碎的鱼鳞纹或片状结构；密度分离法提取的聚乙烯微塑料表面附有大量的土壤杂质颗粒物；筛分浮选法分离的

聚乙烯微塑料颗粒表面几乎没有土壤杂质，表面微观形貌特征未被破坏。TG 和 FT-IR 分析显示，3 种分离方法

提取的聚乙烯微塑料主要成分均为聚乙烯微塑料且均没有破坏聚乙烯微塑料原有的官能团结构。【结论】3 种分

离方法的提取率为筛分浮选法＞密度分离法＞索氏提取法，微观表面特征完整性表现为筛分浮选法＞密度分离

法＞索氏提取法，在提取率和保留提取物微观表面特征信息方面，筛分浮选法均优于其他两种分离方法。
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Abstract:【Objective】Efficient separation and extraction of polyethylene microplastics from soil is a key link 

to study the behavior of polyethylene microplastics in terms of environmental pollution and toxicology, with a view to 

constructing a separation method for in situ separation and efficient extraction of polyethylene microplastics from soil.

【Method】Polyethylene microplastics in soil were extracted by using sieve flotation method, density separation method and 

Soxhlet extraction method, and the extraction rate of polyethylene microplastics in soil was calculated by the three separation 

methods. Scanning electron microscopy (SEM) was used to analyze the changes of surface micromorphological features of 

polyethylene microplastics; thermogravimetric (TG) was used to analyze the changes of pyrolytic characteristic parameters 

of polyethylene microplastics; Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR) was used to analyze the changes of 
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【研究意义】我国是农业大国，农用地膜的

广泛应用，在促进粮食和经济作物产量增加的同

时，也带来严重的环境污染问题。据中国农村统

计年鉴最新数据显示，2020 年我国农用塑料薄膜

使用量已达 240 万 t，其中地膜使用量达 136 万 t，

传统的农用地膜主要成分是聚乙烯，废弃的农用

地膜降解极为困难。土壤中的农用地膜碎片可在

理化因素的作用下分解成粒径小于 5 mm 的微塑

料［1-4］。相关研究指出，微塑料会改变土壤的理

化性质、影响土壤中微生物正常生理活动［5-8］，

此外还可作为载体吸附环境中的有机污染物［9-10］

和重金属［11-12］，造成复合污染。【前人研究进展】

土壤环境组分复杂，从土壤中提取微塑料要比从

水和沉积物中提取更困难，这是限制土壤中微塑

料污染研究的重要原因。目前土壤中微塑料的

提取方法主要有密度分离法［13-15］、油分离提取

法［16-17］、加压流体萃取［18-19］等。密度分离法不

适用于密度大、粒径小的微塑料，其工艺复杂容

易造成交叉污染；油分离提取法利用微塑料的亲

油性进行分离，具有简单、安全、廉价、省时等

优点，但对非人工添加的环境微塑料样品的回收

提取效果和对后续表征的影响有待进一步研究；

加压流体萃取可以直接提取土壤中微塑料，自动

化程度高、成本低、效率高，但是会低估微塑料

的含量，改变微塑料的粒子形态，影响后续的物

理表征，无法准确判断微塑料的生物毒性、来源

和移动性［20-22］。Zhang 等［23］研究发现，土壤中

72% 的塑料颗粒与土壤团聚体结合，28% 的塑料

颗粒分散，塑料纤维在微团聚体中的浓度显著高

于大团聚体，表明塑料颗粒与土壤团聚体的结合，

是造成土壤中微塑料分离困难的重要原因。

【本研究切入点】目前土壤中微塑料的提取

方法均是将人工添加的微塑料和土壤混合后立即

提取，忽略了土壤和微塑料会在理化因素的作用

下相互结合，提取过程中也没有考虑对提取物微

观表面特征的影响。从土壤中提取聚乙烯微塑料

且不破坏提取物微观表面特征的提取方法鲜有报

道。【拟解决的关键问题】本研究以 3 种聚乙烯

为研究对象，探究改进后的筛分浮选法、密度分

离法和索氏提取法对土壤中聚乙烯微塑料的提取

率及提取物微观表面特征的影响，探讨一种简单

且不破坏提取物微观表面特征的分离提取方法，

以期为土壤中微塑料的分离提供理论参考和实践

依据。

1 材料与方法

1.1 试验材料

选 用 低 密 度 聚 乙 烯（LDPE， 粒 径 范 围

0.05~0.20 mm，平均粒径 0.10 mm）、高密度聚乙

烯（HDPE，粒径范围 0.1~0.5 mm，平均粒径 0.3 

mm）和线性低密度聚乙烯（LDPE，粒径范围 0.2~1.0 

mm，平均粒径 0.7 mm）3 种聚乙烯粉末模拟土壤

中残留聚乙烯微塑料，3 种聚乙烯粉末均购自东

莞市顺捷塑胶科技有限公司。

characteristic functional groups of polyethylene microplastics. 【Result】 All three separation methods can extract polyethylene 

microplastics from soil, with the highest extraction rate of 95.58% by sieve flotation method, 89.60% by density separation 

method and 86.10% by soxhlet extraction method. SEM analysis showed that the surface of polyethylene microplastic particles 

separated by Soxhlet extraction method had fine fish scale pattern or flake structure; the surface of polyethylene microplastic 

extracted by density separation method had a large amount of soil impurity particles attached; the surface of polyethylene 

microplastic particles separated by sieve flotation method almost had no soil impurity and the surface microscopic morphological 

features were not destroyed. Thermogravimetric (TG) and Fourier infrared spectroscopy (FT-IR) analysis showed that the main 

components of polyethylene microplastics extracted by the three separation methods were all polyethylene microplastics and 

did not destroy the original functional group structure of polyethylene microplastics. 【Conclusion】 The extraction rates of 

polyethylene microplastics in soil by the three separation methods ranked as: sieve flotation method > density separation method 

> Soxhlet extraction method, and the integrity of microscopic surface characteristics showed as: sieve flotation method > density 

separation method > Soxhlet extraction method, the sieve flotation method is better than the other two separation methods in 

terms of extraction rate and retention of microscopic surface characteristics information of the extracts.

Key words: microplastics; polyethylene; extraction method; surface characteristics; soil; sieve flotation method; mulch 

contamination
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试验地点为西南科技大学（30°42′～33°03′N、

103°45′～105°43′E）。供试土壤质地分别为壤土、

粘土、沙土，其基本理化性质如表 1 所示。粘土

以粘粒（0.01~2.00 μm）和粉砂粒（2~20 μm）为

主，沙土以细砂粒（20~200 μm）和粗砂粒（200~

2 000 μm）为主，壤土粘粒、粉粒、砂粒适中，沙土、

壤土、粘土过孔径 43 μm 钢筛后剩余物质分别为

57.36%、23.12%、2.66%。

表 1 3 种供试土壤基本理化性质
Table 1 Basic physical and chemical properties of the three kinds of soils for test 

土壤质地
Soil property

pH
有机质含量

Organic matter content 
（g/kg）

全氮含量
TN content 
（g/kg）

全磷含量
TP content 
（g/kg）

全钾含量
TK content 
（g/kg）

碱解氮含量
AN content 
（mg/kg）

有效磷含量
AP content 
（mg/kg）

有效钾含量
AK content 
（mg/kg）

壤土 Loam soil 6.96 46.65 2.59 1.15 21.25 130.54 293.89 154.10

沙土 Sand soil 7.58 16.72 0.84 0.80 17.99 46.53 107.33 41.44

粘土 Clay soil 6.58 22.40 1.38 0.57 15.38 62.04 88.42 61.57

1.2 试验方法

1.2.1 聚乙烯微塑料处理 将 3 种质地供试土壤

（壤土、粘土、沙土）放入烘箱中 50 ℃烘干，

用土壤粉碎机粉碎后过 5 mm 钢筛。于 2021 年 12

月 30 日将 LDPE、HDPE 和 LLDPE 3 种聚乙烯粉

末分别添加在 3 种土壤中，根据 2020 年农业生

产地膜覆盖使用量每年为 90 kg/hm2，本研究模拟

100 年使用量，折算添加量为 3.5 g/kg。每个处理

3 次重复，设置不添加聚乙烯粉末的壤土、粘土、

沙土为对照；将聚乙烯粉末和土壤充分混匀，分

别装入 5 号加仑盆中，浇透水后压实置于室内阴

凉处，每周浇水 1 次，于 2022 年 5 月 10 日取出

土壤，进行干燥、粉碎、过筛，用于提取土壤中

聚乙烯微塑料。

1.2.2 聚乙烯微塑料提取 采用经过优化的筛分

浮选法、密度分离法、索氏提取法 3 种方法提取

土壤中聚乙烯微塑料，操作步骤如下：

筛分浮选法：称取 50 g 土壤，放入 40 μm 钢

筛中，使用振动筛机筛至无泥土颗粒筛出，取下

钢筛加蒸馏水冲洗至钢筛流出的水无色，用蒸馏

水将钢筛上的剩余物冲洗入 250 mL 容量瓶中，加

蒸馏水至瓶口，待容量瓶中水清澈后收集水面漂

浮物，多次重复，至水面无漂浮物，将收集到的

漂浮物放在滤纸上干燥。

密度分离法：称取 50 g 土壤放入容量瓶中，

加适量蒸馏水充分混匀，然后加蒸馏水至瓶口，

待容量瓶中水清澈后收集水面漂浮物，多次重复，

至水面无漂浮物，将收集到的漂浮物置于滤纸上

干燥。

索氏提取法：在密度分离法的基础上，将干

燥后的漂浮物用滤纸包好，然后放入索氏提取器

中，加入 50 mL 十氢萘，使用电热套加热至 135 ℃

后，加热 25 min，趁热将溶液进行抽滤。转移抽

滤瓶中的液体至培养皿，放入通风橱中，待十氢

萘挥发完之后，用小刀刮下培养皿中的剩余物。
提取率（%）=（单位质量处理土壤中聚乙烯微塑料提

取量 - 单位质量对照土壤中杂质提取量）/ 单位质量土壤中

聚乙烯微塑料添加量 ×100

1.2.3 聚乙烯微塑料理化表征 热重（TG）分析：

分别取 3 种聚乙烯粉末原样（未加入土壤中的聚

乙烯粉末）、利用 3 种分离方法从 3 种土壤中提

取的提取物 5 mg，使用 SDT Q600 热重分析仪在

N2 氛围下，升温速率为 10 ℃ /min，扫描温度范

围 25~800 ℃，分析提取物的热解情况。

傅里叶红外光谱（FT-IR）分析：分别取 3

种聚乙烯粉末原样（未加入土壤中的聚乙烯粉

末）、3 种分离方法从 3 种土壤中提取的提取物，

与溴化钾粉末充分混合后，用压片机压成 1 cm

左右的薄片，在 4 000~400 cm-1 波谱下进行扫描

分析。

扫描电镜（SEM）分析：使用 TM-3000 台式

电子显微镜对 3 种聚乙烯粉末原样（未加入土壤

中的聚乙烯粉末）、3 种分离方法从 3 种土壤中

提取的提取物表面形貌进行观察，拍照。

1.3 数据分析

采用 SPSS 20.0 对数据进行统计分析，采用

Origin 2019 绘图，利用 Adobe lllustrator CS6 进行

图片排版。

2 结果与分析

2.1 不同提取方法对微塑料提取率的影响

筛分浮选法、密度分离法、索氏提取法提取



92

土壤中聚乙烯微塑料的提取率如表 2 所示。

由 表 2 可 知， 筛 分 浮 选 法 的 提 取 率 可

达 74.08%~95.58%， 密 度 分 离 法 的 提 取 率 为

58.91%~89.60%， 索 氏 提 取 法 的 提 取 率 仅 为

41.13%~86.10%，尤其是对 LDPE 粉末的提取率

不到 50%。整体上看，3 种提取方法中，筛分浮

选法的提取率显著高于索氏提取法，密度分离法

的提取率与筛分浮选法、索氏提取法的提取率无

显著性差异。其中在粘土中 3 种方法之间均呈显

著性差异，表明在粘土中筛分浮选法明显优于其

他两种方法，壤土次之，沙土中最差；在相同提

取方法和土壤类型下，对不同聚乙烯种类的提取

表 2 不同提取方法对土壤中聚乙烯微塑料提取率的影响
Table 2 Effects of different extraction methods on extraction rate of polyethylene microplastics from soil

聚乙烯类型
Type of polyethylene

土壤质地
Soil property

提取率 Extraction rate (%)

筛分浮选法
Sieve flotation method

密度分离法
Density separation method

索氏提取法
Soxhlet extraction method

LDPE 沙土 74.08±11.27aB 58.91±6.18abB 46.07±1.39bB

壤土 78.32±5.46aB 67.68±6.60bB 47.62±1.38cC

粘土 80.46±2.16aC 62.30±4.86bB 41.13±1.53cB

HDPE 沙土 90.40±4.23aA 86.88±2.69abA 83.01±2.44bA

壤土 94.11±1.65aA 88.19±2.55bA 80.27±1.16cB

粘土 91.75±1.32aB 82.55±2.84bA 72.40±2.60cA

LLDPE 沙土 91.83±1.74aA 89.10±1.76abA 86.10±2.05bA

壤土 90.74±4.37aA 89.60±1.82abA 84.06±2.38bA

粘土 95.58±1.54aA 85.30±3.03bA 75.60±2.09cA

  注：同行数据后小写英文字母不同者表示在土壤类型和聚乙烯类型相同情况下 3 种提取方法的提取率差异显著；同行数据后大写英文字母不同者
表示在分离方法和土壤类型相同情况下 3 种聚乙烯的提取率差异显著。
  Note: Different lowercase letters after data in the same column represent significant differences in extraction rates of the three extraction methods under the same 
soil type and polyethylene type; different capital letters after data in the same column represent significant differences in extraction rates of the three polyethylene types 
under the same separation method and soil type.

率进行显著性分析发现，HDPE 和 LLDPE 的提

取率显著性高于 LDPE，说明聚乙烯粉末粒径越

大，提取效果越好；在相同提取方法和相同聚乙

烯种类下，对不同土壤类型的提取率进行显著性

分析发现，3 种土壤中提取率无显著性差异，推

测 3 种方法均不受土壤类型影响，适用于不同土

壤。综上，通过比较 3 种方法对 3 种土壤中聚乙

烯粉末的提取率，发现筛分浮选法的提取率达到

74.08% 以上，密度分离法的提取率达 58.91% 以

上，索氏提取法的提取率只有达 41.13% 以上，

表明在不同土壤中，筛分浮选法的提取率优于其

他两种提取方法，且粒径越大，提取率越高。

2.2 不同提取方法对微塑料表面微观形貌的影响

利用扫描电子显微镜对原样聚乙烯微塑料和

3 种不同提取方式提取的聚乙烯微塑料表面微观

形貌进行观察发现，LDPE、HDPE 和 LLDPE 3 种

聚乙烯微塑料原样表面平整光滑，索氏提取法的

提取物表面有细碎的鱼鳞纹（图 1J），从有机溶

剂里面析出产生的片状表面（图 1H），或有机溶

剂挥发后凹凸不平的沟壑（图 1K）。表明索氏提

LDPE 原样
Original LDPE

A

D

G
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B

E

H

K

C

F

I

L

HDPE 原样
Original HDPE

沙土中 LDPE 提取物
LDPE extract in sandy soil

壤土中 LDPE 提取物
LDPE extract in loam soil

粘土中 LDPE 提取物
LDPE extract in clay soil

沙土中 HDPE 提取物
HDPE extract in sandy soil

壤土中 HDPE 提取物
HDPE extract in loam soil

粘土中 HDPE 提取物
HDPE extract in clay soil

沙土中 LLDPE 提取物
LLDPE extract in sandy soil
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图 1 索氏提取法提取物和聚乙烯微塑料原样 SEM 图
Fig. 1 SEM images of extracts by Soxhlet extraction method 

and original polyethylene microplastics
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取法的提取物经过溶解于有机溶剂中再析出，微

观表面形貌发生改变。

由图 2 可知，密度分离法提取物表面附有大

量颗粒物，这些颗粒物可能是在提取过程中，土

壤中的泥土粒子附着于聚乙烯微塑料表面造成，

也可能是浮选液中无机盐析出后形成的晶体（图

2F~ 图 2H）。表明密度分离法提取物表面会附着

土壤中杂质，覆盖聚乙烯微塑料原有的微观表面

形貌特征。

如图 3 所示，筛分浮选法提取物表面几乎

没有杂质颗粒，表面大部分与原样相同（图 3H~

图 3L），基本的表面微观形貌特征未被破坏，

也没有被其他杂质覆盖。可见，筛分浮选法提取

物能有效保留聚乙烯微塑料原有的微观表面形貌

特征。
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图 2 密度分离法提取物和聚乙烯微塑料原样 SEM 图
Fig. 2 SEM images of extracts by density separation method

   and original polyethylene microplastics
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图 3 筛分浮选法提取物和聚乙烯微塑料原样 SEM 图
Fig. 3 SEM images of extracts by sieve flotation method and

    original polyethylene microplastics

2.3 不同提取方法对微塑料热解特性参数的影响

由图 4 可知，从土壤中提取的聚乙烯提取物
和原样聚乙烯粉末的热重变化趋势相同，热解温
度相近，其中 LDPE 原样热解温度为 408 ℃，索
氏提取法、密度浮选法、筛分浮选法的提取物热
解温度分别为 416、416、415.3 ℃；HDPE 原样
热解温度为 413 ℃，索氏提取法、密度浮选法、
筛分浮选法的提取物热解温度分别为 417、414、
415.3 ℃；LLDPE 原样热解温度为 408 ℃，索氏
提取法、密度浮选法、筛分浮选法的提取物热解
温度分别为 415、413.3、411.6 ℃；因为聚乙烯
是高分子混合物，无固定的热解温度，且提取物
中聚乙烯和杂质的相互作用会使热解温度出现波
动，上述提取物的热解温度在正常波动范围内。

表明 3 种提取方法的提取物主要成分为聚乙烯。

2.4 不同提取方法对微塑料官能团的影响

利用傅里叶红外光谱比较聚乙烯微塑料原样

和处理后提取物结构变化发现，部分处理出现吸

收峰强度不同的情况，如壤土处理（图 5G）、沙

土处理（图 5C）等，这是由于制片时聚乙烯微塑

料的浓度差别导致吸收峰强弱不同。但 3 种方法

的提取物与聚乙烯微塑料原样相比，既没有出现

新的吸收峰，也没有消失的吸收峰，表明提取物

没有官能团的增加与减少，3 种提取方法均没有

破坏聚乙烯微塑料原结构。同时，提取物和原样

聚乙烯粉末的红外光谱图类似，表明 3 种提取方

法提取的提取物主要成分是聚乙烯。
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图 4 3 种提取方法提取物的热重比较
Fig. 4 Thermogravimetric comparison of extracts by three extraction methods

A~C：索氏提取法；D~F：密度分离法；G~I：筛分浮选法
A~C: Soxhlet extraction method; D~F: density separation method; G~I: sieve flotation method

图 5 3 种提取方法提取物的红外光谱比较
Fig.5 Comparison of infrared spectra of extracts by three extraction methods
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3 讨论

土壤中微塑料的提取是制约土壤微塑料污染
研究的重要阻碍之一。微塑料在物理、化学、生
物等因素作用下会与土壤形成聚乙烯 - 土壤杂质
复合物，使复合物密度发生变化，且在提取过程
中，土壤团聚体具有吸附效应，而微塑料具有较
大的比表面积，使得土壤团聚体和微塑料发生不
同限度的结合，从而增加土壤环境中微塑料的分
离难度［23］，降低密度分离法在土壤中的提取率。
本研究结果显示，筛分浮选法的提取率高于密度
分离法和索氏提取法的提取率，且显著高于索氏
提取法的提取率。筛分浮选法通过减少分离体系
中细小的土壤粒子、破坏土壤团聚体结构、降低
浮选液吸附能力，以提高分离效果，因此筛分浮
选法的提取率比密度分离法和索氏提取法的提取
率高。同时发现 HDPE 和 LLDPE 的提取率显著高
于 LDPE，聚乙烯粉末粒径越大，比表面积越小，
吸附力越小，提取效果越好，与韩娜等［24］研究
结果相似，侧面证实了筛分浮选法的原理和方向
是正确的。

扫描电镜分析是观察物体表观形貌特征的一
种方法，可用于表面形态鉴定［25］。周倩等［26］使
用密度分离法提取出的微塑料表面黏附有黏土矿
物和铁氧化物等杂质，提取过程中微塑料粒子形
态的变化和物理特征的改变，可能会对微塑料的
来源和生态毒理效应的判断出现偏差［27］，因此
保证提取物微观表面特征完整性是有必要的。本
研究发现，索氏提取法提取物表面有细碎的鱼鳞
纹或者片状表面，密度分离法提取物表面附有大
量杂质颗粒物，筛分浮选法提取物表面虽然仍有
少量杂质颗粒，但基本的表面微观形貌特征未发
生改变，也没有被其他杂质覆盖。以上结果表明，
在保留提取物微观表面特征信息方面，筛分浮选
法优于密度分离法和索氏提取法。因为索氏提取
法利用聚乙烯溶解于有机溶剂的特性进行提取，
在聚乙烯溶解和析出的过程中提取物微观表面特
征信息完全被破坏；密度分离法因为土壤杂质附
着于聚乙烯粉末表面，使提取物微观表面特征信
息被覆盖；而筛分浮选法通过减少分离体系中细
小的土壤粒子，破坏土壤团聚体，减少土壤杂质
附着于聚乙烯粉末表面，从而保持提取物表观形
貌信息的完整性。

傅里叶红外光谱法是当前鉴定材料分子结构
变化的最佳技术之一，可以测得材料分子结构中

特定的化学键，与标准图谱进行对比，可以识别
特定微塑料，也可以判断微塑料分子结构是否发
生变化［20］。熊小莉等［21］利用傅里叶红外光谱法
检验聚乙烯微塑料分子结构的变化，刘梦婷等［22］

利用傅里叶红外光谱法识别微塑料。本研究测定
提取物红外光谱图，与聚乙烯微塑料原样相比，
提取物红外光谱中既没有出现新的吸收峰，也没
有消失的吸收峰，说明提取物没有官能团的改变，
3种提取方法均没有破坏聚乙烯微塑料的原结构，
同时，因为提取物和聚乙烯微塑料原样红外光谱
类似，说明提取物主要成分是聚乙烯，佐证了热
重分析的结果。

本研究发现，在提取率和保持提取物表观形
貌信息的完整性上，改进后的筛分浮选法均优于
密度分离法和索氏提取法。但该方法难以提取粒
径较小的微塑料，应进一步探究其他的物理化学
手段破坏土壤团聚体结构，降低浮选液吸附能力，
提高提取效果。

4 结论

本研究比较了筛分浮选法、密度分离法和索
氏提取法对土壤中聚乙烯微塑料的提取效果，发
现筛分浮选法提取率显著高于其他两种方法，其
中筛分浮选法的提取率最高可达 95.58%，密度分
离法的提取率最高达 89.60%，索氏提取法的提取
率最高为 86.10%；筛分浮选法提取物微观表面特
征保存完整性优于其他两种方法；推测在土壤中
提取聚乙烯微塑料，筛分浮选法比密度分离法和
索氏提取法更好。后期可考虑采用不同的理化方
法去破坏土壤与聚乙烯微塑料的结合，以达到更
好的分离效果。
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