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摘 要：热裂解-气相色谱-质谱联用技术因具有聚合物识别和质量定量优势，已成为微塑料分析的重要技术

手段。然而，在生物基质中，内源性脂质在热裂解过程中可生成与目标聚合物相同或相似的特征产物，从而

引发假阳性识别、定量偏差及结果解释不确定性，已成为限制该技术进一步应用的关键方法学问题。该文系

统综述了脂质干扰的化学本质及其来源，重点讨论其对聚乙烯、聚氯乙烯、聚苯乙烯等典型聚合物检测的影

响，归纳总结了当前脂质干扰的识别与验证方法，包括多特征碎片比值验证、多级质谱确证及化学计量学解

析等。在此基础上，提出了样品前处理优化、正交验证与数据融合、质控要求等应对策略与发展方向，以期

为生物样品中微塑料热裂解相关的检测方法标准化提供参考。
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Abstract： Pyrolysis-gas chromatography-mass spectrometry has become an important analytical 
technique for microplastics due to its advantages in polymer identification and mass quantification.  
However，in complex biological matrices，endogenous lipids can generate products identical or simi⁃
lar to those of target polymers during thermal analysis，thereby causing false-positive identification，
quantitative bias，and uncertainty in data interpretation.  This has become a key methodological issue 
limiting the further application of these techniques.  This review systematically summarizes the chemi⁃
cal basis and sources of lipid interference，with particular emphasis on its effects on the detection of 
representative polymers such as polyethylene， polyvinyl chloride， and polystyrene.  Current ap⁃
proaches for identifying and validating lipid interference，including multi-marker fragment-ratio ver⁃
ification， tandem mass spectrometric confirmation，and chemometric analysis，are also reviewed.  
On this basis，mitigation strategies such as pretreatment optimization，orthogonal validation，data 
fusion，and standardized quality-control frameworks are further summarized，and future directions 
for thermo-analytical detection of microplastics in complex biological matrices are discussed.  This re⁃
view aims to provide methodological guidance for the accurate identification and reliable quantifica⁃
tion of microplastics in complex biological samples.
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微塑料（Microplastics，MPs）作为广泛存在于环境中的新兴污染物，其人体暴露及潜在健康效应近

年来受到持续关注［1］。已有研究在人体血液、胎盘、肺和脑等样本中检出微塑料［2-4］，推动了生物样品

中微塑料检测方法的快速发展。在此背景下，建立灵敏、准确且适用于复杂基质的分析方法，已成为

该领域的关键问题。热裂解及其联用技术因能够基于特征产物实现聚合物识别，并提供以质量浓度为

核心的定量结果，已成为微塑料分析的重要技术手段［5-7］。与光谱法相比，热裂解及其联用技术更适合

复杂样品中多聚合物的整体定性与定量分析，且不受光学分辨率限制，在小粒径颗粒乃至纳米尺度塑

料的质量型分析中独具优势［8-9］。目前常用的热裂解方法主要包括热裂解-气相色谱/质谱法（Py-GC-
MS）［10］、热裂解-热脱附-气相色谱/质谱法（Py-TD-GC-MS）［11］以及热裂解-二维气相色谱/质谱法（Py-
GC×GC/MS）［12-13］等。其中，Py-GC-MS因能基于特征裂解产物实现聚合物识别，提供以质量浓度为核

心的定量结果，是目前应用最广泛的代表性技术之一。

然而，Py-GC-MS在复杂生物基质中的应用面临显著的方法学挑战。血液、组织和胎盘等样品具

有复杂的内源性化学组成，其中脂质是最主要的干扰来源之一［14-17］。这类样品通常富含甘油三酯、磷

脂、胆固醇及其酯类和游离脂肪酸等成分，并常与蛋白质、细胞膜碎片及其他有机残余共存［18］。即使

经过消解、过滤或提取等前处理，部分脂质仍可能残留于最终待测体系中［19-20］。在热裂解条件下，这

些脂质可发生断链、脱羧、脱水、环化及芳构化等反应，生成一系列烷烃、烯烃、二烯类及部分芳香

族小分子化合物［21-23］。这些特征产物在保留时间分布、同系物特征和质谱碎片上，可能与聚乙烯（PE）、

聚丙烯（PP）、聚氯乙烯（PVC）等常见聚合物的特征热裂解产物发生部分重叠［14，24］，从而成为热裂解中

不可忽视的内源性干扰来源［17］。

脂质干扰对检测准确性的威胁不仅表现为背景信号增强，更在于其可能直接导致聚合物的假阳性

识别和质量浓度的系统性偏差［15，17］。已有研究表明，在脂质含量较高的样品中，若缺乏针对性的前处

理、特征标志物筛选和基质校正，以Py-GC-MS为代表的热裂解技术对PE等聚合物的定量结果可能被

显著高估，且不同特征产物之间的响应比例也可能发生异常变化［14-15］。这类偏差不仅影响微塑料是否

真实存在的判断，还会进一步影响暴露水平评估及相关毒理学解释。尽管近年来已有研究尝试通过优

化前处理流程、引入酶解或去脂步骤、调整定量标志物及结合基质校正等方式减轻干扰［24］，但针对复

杂生物基质中脂质热裂解干扰的系统认识仍然不足，尚缺乏统一而标准化的解决框架［6］。基于此，本

文围绕微塑料热裂解检测中的脂质干扰问题，系统综述其化学基础、验证方法及应对策略（图 1），以

期为复杂生物样品中微塑料的准确识别与可靠定量提供方法学参考。

图1　脂质干扰对微塑料热裂解检测的影响：来源与机制、检测偏差及应对策略
Fig. 1　Lipid interference in thermal analysis of microplastics：sources and mechanisms，analytical biases，

and mitigation strategies
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1 脂质干扰的化学本质与来源 
1. 1　生物基质中脂质的组成特征及其热裂解行为　

血液、组织和胎盘等生物样品中普遍含有较高水平的内源性脂质，其组成复杂且具有明显的基质

特异性。常见脂质主要包括甘油三酯、游离脂肪酸、磷脂以及胆固醇和胆固醇酯等［25-26］。这些脂质的

热反应活性高、转化路径多样，可在热裂解中形成复杂背景信号。

在热裂解条件下，甘油三酯、游离脂肪酸和磷脂主要经历酯键断裂、脱羧和脱羰等反应，生成以

烷烃、烯烃、二烯类以及羧酸、酯、醛和酮等含氧化合物为主的一系列脂肪族产物，其中产物的碳链

长度主要反映原脂肪酸组分，通常集中于C16~C20或相邻区间［27-29］。其中，甘油三酯除形成脂肪族的初

级特征产物外，还可进一步生成环状烃和芳香族前体，并在后续反应中形成芳香化产物甚至多环芳香

烃［30］。相比之下，胆固醇等甾醇类由于具有甾环骨架，在热裂解过程中更易发生甾环开裂、脱氢、重

排及芳构化，从而形成芳香族及多环芳香族相关产物［31-32］。总体而言，脂质在热裂解条件下的产物类

型复杂，既可形成连续分布的脂肪族产物，也可形成芳香族及含氧小分子，这为其在复杂生物样品中

干扰目标聚合物识别与定量提供了化学基础。

1. 2　脂质与目标聚合物热裂解信号的重叠机制　
脂质干扰的本质在于其热裂解产物可与目标聚合物标志物直接重叠。这种重叠源于热化学转化路

径的相似性，不同聚合物与脂质及其他生物基质成分之间的信号重叠机制各有特点，典型示意图如图

2所示。

第一类是直接生成相似产物，如PE。饱和、单不饱和及多不饱和脂肪酸在热裂解条件下可生成烷

烃、烯烃及二烯类化合物，其保留时间分布和质谱碎片可与PE标志物高度重叠，从而成为高脂基质中

PE假阳性和高估的主要来源［14-15］。为降低直接重叠风险，部分研究建议采用C22以上的长链烯烃或二烯

类作为PE的定量依据［20］。

第二类是形成非特异芳香族背景，如PVC、聚苯乙烯（PS）等。富脂、含甾醇或芳香族有机物的基

质在热裂解条件下可生成苯、萘及其衍生物，这些化合物可与PVC及部分PS的芳香族标志物产生交叉

干扰［30，33］。因此，PVC相关芳香族标志物来源不唯一，其信号重叠主要归因于非特异芳香族背景。若

单独依赖萘、甲基萘等化合物作为PVC的定性或定量依据，极易与脂质来源的多环芳香族化合物发生

混淆，导致假阳性判断或浓度高估［14，18］。对于PS而言，其特征产物苯乙烯单体虽响应强，但并非PS特

有，PVC及含苯乙烯结构的共聚物（如丙烯腈-丁二烯-苯乙烯共聚物（ABS））亦可生成该峰［34］；同时，

蛋白质、富含芳香族氨基酸的生物基质、色素及其他芳香族有机组分在热裂解过程中亦可产生苯环类

小分子，从而进一步抬高背景信号［18］。相比之下，PS的二聚体和三聚体具有更高特异性，但仍需警惕

共聚物来源的潜在干扰［35］。

第三类是共热转化影响聚合物产物分布，如PET。在复杂基质或多聚合物共存条件下，热裂解可

能改变聚合物的转化路径。一方面，PET的关键转化产物苯甲酸及相关含氧芳香物，在复杂生物基质

中也可由脂质及其他有机组分经脱羧、重排和芳构化形成，导致基质重叠［5，36］。另一方面，PET对共热

转化条件敏感，其产物分布可在复杂基质中明显变化，例如与PVC共热时出现萘、苯甲酸及多种二次

产物［37］，原有标志物体系可能被部分“重写”。

1. 3　不同生物基质中脂质干扰的差异及其决定因素　
不同生物基质中脂质干扰的强度和表现形式具有明显的样品依赖性，其差异主要取决于脂质总量、

脂质组成及前处理后的残余基质环境。血液、胎盘、肝脏及脂肪组织在总脂负荷和残余有机背景上存

在显著差异，因此一种基质中获得的方法学结论通常难以直接外推到另一种样品［1，37］。一般而言，脂质

负荷越高，热裂解中的内源性背景通常越强，但实际干扰程度还受脂质类别、基质组成及前处理去除

效率等因素共同影响［37］。

不同生物样品中占主导地位的脂质类型存在明显差异：肉、蛋和牛奶等基质以甘油三酯等中性脂

质为主［15］，血液样品则富含磷脂、胆固醇酯和游离脂肪酸［16］，脑组织富含胆固醇及复杂膜脂［38］，而肝

脏则相对富含磷脂并含有较多胆固醇酯［39］。由于不同脂质类型在热裂解中的反应路径和产物分布不同，
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即使总脂含量接近，不同样品对微塑料检测的干扰程度也可能明显不同。

此外，脂质通常还与蛋白质、细胞膜碎片及其他内源性有机组分共同构成复杂残余基质，这些共

存组分及前处理后的残余状态会进一步影响过滤效率、回收率和热裂解响应［37］。例如，Dawson等［24］指

出，高脂样品中的残余基质可表现为浮胶、黏壁残留或滤膜覆层等形态，从而进一步影响过滤效率、

回收率及热裂解过程中的受热均匀性。总体而言，脂质干扰在不同生物基质中并不存在统一模式，而

应采用基质特异性的干扰识别与方法学评价策略。

2 脂质干扰对Py-GC-MS检测的影响 
2. 1　典型聚合物的假阳性风险　

不同聚合物在复杂生物基质中的假阳性风险及其方法学表现存在显著差异。总体来看，PE和PVC
表现出最突出的假阳性与定量偏差风险，而PS相对可控；相比之下，PET、聚酰胺 6（N6）、聚酰胺 66
（N66）和PP的主要问题更多体现为定量不确定性而非典型假阳性。

PE是目前假阳性风险最高、方法学不确定性最突出的聚合物。在实际样品分析中，其主要表现为

背景信号显著升高、空白干扰难以消除以及定量结果系统性高估。Rauert等［14］指出，即使在优化前处

理条件下，复杂生物样品中PE相关背景仍难以完全控制，导致检出限升高及定量重复性下降。在高脂

样品中尤为明显，PE信号对基质变化高度敏感，易出现“检出但不可靠”的情况［16］。Bissonnette等［17］

在胎盘血研究中通过引入正交离子淌度分离显著降低了 PE误判，也从侧面说明高脂人体样品中的 PE
信号极易受到基质背景影响。因此，目前基于Py-GC-MS对复杂生物基质中PE的定性与定量仍存在显

著的方法学不确定性。

PVC的主要问题在于识别置信度不足及定量结果不稳定。在复杂生物样品中，其常用标志物往往

表现出较强的基质依赖性，导致不同样品间信号波动较大。相关研究指出，PVC在实际分析中易出现

误判风险升高、重复性较差及结果解释依赖经验判断等问题［40］。因此，若缺乏多标志物或额外验证手

段，PVC的定性和定量结果通常难以达到较高置信度。

PS的假阳性风险相对较低，但仍存在特定条件下的误判可能。其典型表现为：单一特征峰判定时

结果稳定性不足，以及在复杂样品中不同来源信号叠加导致的识别偏差。已有研究表明，在含共聚物

或复杂有机背景的体系中，PS的判定可能受到干扰，从而引入一定程度的不确定性［41-42］。相比之下，

多特征峰联合判定通常可显著提高结果可靠性。

图2　易受脂质干扰的典型微塑料（A）与典型脂质（B）热裂解产物示意图
Fig. 2　Schematic illustration of the characteristic thermo-analytical products of representative microplastics susceptible to lipid 

interference（A） and typical lipids（B）
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对于PET、N6、N66和PP，其问题主要体现为定量偏差而非假阳性。在复杂基质条件下，此类聚

合物通常表现为回收率下降、信号抑制或增强以及重复性降低。Lykkemark 等［23］对 PP 和 PS 的研究显

示，复杂样品基质未必一定带来显著假阳性，但随着前处理步骤增加，目标聚合物可能出现明显损失。

这类问题将在后续关于定量偏差来源和干扰验证方法的讨论中进一步展开。

2. 2　定量结果的偏差来源　
脂质干扰对热裂解定量结果的影响并不局限于浓度高估，还可表现为响应抑制、检出限升高和重

复性下降等多种形式。在复杂生物基质中，脂质及其他内源性有机组分既可直接叠加到目标聚合物的

特征响应上，造成表观浓度升高，这一现象在高脂样品和PE中尤为突出［15，17］。然而，这类偏差并不总

是表现为高估。残余脂质及其他内源性有机组分还可能通过影响裂解效率、产物分布及检测响应，导

致信号减弱和方法检出限升高。Almeida等［20］采用碳链大于 22的PE标志物虽降低了脂质重叠，但方法

检出限明显升高。Rauert等［14］在人血中的方法学评估表明，即使在优化前处理后，PE和PVC的干扰仍

然存在，且方法检出限明显升高。相反，Nijenhuis 等［16］采用非靶向特征提取和多变量校正后，PE、

PVC 和 PET 的识别与定量结果均得到改善，其中先前报告的 PET 含量可能被低估多达 60%。这表明，

复杂基质中的定量偏差并非单一峰叠加所致，而更可能表现为高估、低估和响应失真并存。

此外，前处理后残余基质的不一致性还会进一步放大样品间和批次间波动。Di Fiore等［37］指出，当

前生物组织中碱解、酸解、氧化和酶解等方法的适用边界仍不明确，不同样品间基质去除程度的不一

致可能成为结果波动的重要来源；Lykkemark等［23］则发现，随着前处理步骤增加，聚合物的回收率会

下降。因此，复杂生物基质中的定量偏差通常并非单一方向的系统误差，而更常表现为高估、低估和

重复性下降并存的复合偏差模式。生物样品中的微塑料热裂解定量不能仅依赖单一标志物或单一外标

曲线，而必须结合基质特异性的回收验证、检出限评估和更严格的结果判定框架。

2. 3　对既往研究结果的再审视　
近年的相关研究已逐渐从“是否检出微塑料”转向“相关结论是否具有足够的方法学可靠性”。这

并不意味着既往研究应被整体否定，而是说明在高脂、复杂生物基质中，部分检出结果，尤其是以PE
或PVC为主且报告浓度较高的研究，仍有必要在更严格的干扰控制框架下重新审视。

以血液样品为例，Leslie等［2］首次报道人血中塑料的质量浓度后，引发了人体循环系统暴露研究的

广泛关注。随后，Brits等［42］在多数全血样本中检出多种聚合物，但相关结果在识别、定量和可靠性方

面也引发了讨论。后续方法学再评估提示，在复杂血液基质中，PE和PVC相关结果仍需更加谨慎地确

认［14］。类似情况也见于胎盘相关研究。Dumomt等［12］报道胎盘样本中普遍检出微塑料，且 PE 占主导；

然而，Bissonnette等［17］通过引入正交离子淌度分离后发现，胎盘血样中部分原本被判定为PE的信号实

为假阳性，这提示高脂人体样品中的 PE 定量结果确有被基质干扰放大的风险。在脑组织研究中，

Nihart等［1］报道脑组织中的微纳米塑料水平较高后，Monikh等［43］随即对其方法学可靠性提出质疑，进一

步凸显了高脂、高胆固醇组织在Py-GC-MS中的挑战。

总体而言，现有证据表明，部分人体样品中的微塑料检出结果，尤其是高脂样品中以PE或PVC为

主的结果，仍需在更严格的空白控制、多种特征产物验证、基质校正和正交技术确证框架下重新评估。

但这并不否定人体样品中外源聚合物暴露的存在，而是说明其真实负荷、聚合物组成及器官间差异仍

需通过更严格的方法学体系加以确认。当前的关键已不再是“是否检出”，而是“检出结果在多大程度

上真实、可重复且可定量”。

3 脂质干扰的识别与验证方法 
3. 1　基于多标志物及其比值的一致性验证　

针对 PE的假阳性问题，多特征碎片比值验证是目前证据最充分、应用最具代表性的识别策略之

一。Rauert等［14-15］在人血和高脂样品研究中明确指出，PE的判定不能依赖单一低碳数烯烃（如C10烯）或

烷烃信号，而应同时考察C10、C12、C14的α-烯烃及C21二烯烃等多个裂解标志物之间的相对响应关系，

包括C10、C12、C14 α-烯烃及C21二烯烃等。以C10 α-烯烃为参照，不同标志物计算得到的PE浓度应保持

相对一致；具体而言，C10与C12、C14或C21对应浓度比值通常在 0. 7~1. 2范围内波动，而当该比值偏离
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超过 2倍时，则提示存在显著干扰。研究者认为若信号来源于真实PE，不同标志物计算出的PE浓度应

在一定范围内保持一致；若信号主要来自脂质干扰，各标志物的响应比值会呈现高度离散。该研究在

加标样品中验证了这一假设——不同指示物的浓度比值集中于较窄范围，而未加标血样中的比值则高

度离散，提示脂质信号占主导。

Albignac等［44］进一步将这一思路系统化为多指示物判定框架，在PE、PP、PS的方法开发中引入第

二裂解指示物及其比值作为附加验证标准。Bouzid等［21］指出，相较于短链烯烃和烷烃，α，ω-烷二烯具

有更高的化学特异性，应优先作为PE的验证标志物。多指示物一致性判据已逐渐成为PE分析中识别

脂质干扰的基本要求。

对于PVC等其他聚合物，由于缺乏类似PE的多碎片体系，多标志物策略的应用相对有限。目前的

共识是：优先选择高特异性指示物，并辅以空白对照和内标验证，替代仅依赖单一芳香族标志物的判

定方式［12，40，45］。

3. 2　基于高选择性质谱的增强确证　
在复杂生物基质中，串联质谱（MS/MS）或多级质谱（MSⁿ）可通过监测特征母离子及其子离子的二级

反应，有效降低化学噪声并增强结果解释能力。然而，该策略的有效性高度依赖于母离子本身的化学

特异性。Goßmann等［40］以PVC为例指出，其热裂解主要产生萘及其衍生芳香族产物，这些产物不仅来

源于PVC，还可能来自共聚物或天然有机物，因此母离子本身缺乏特异性。即使采用MS/MS监测子离

子，这些非特异性信号仍可能存在，导致假阳性或半定量估算。因此，PVC的可靠确证更依赖于“高

特异性标志物筛选+高选择性质谱验证”的联合策略。

高分辨质谱（HRMS）可提供精确质量数和元素组成信息，在区分同分异构体和排除干扰方面具有

理论优势。但Dumont等［12］指出，在生物和复杂环境基质中，即便采用高分辨质谱，降低干扰的前提仍

是优先选择高特异性指示物，并配合严格的空白控制和内标校正。这说明，在复杂基质中，标志物的

化学特异性往往比仪器分辨率的提升更具决定性。

除高选择性质谱外，内标与同位素策略是复杂基质中定量校正的重要辅助手段。Lauschke等［46］发

现，氘代PS在某些条件下可能发生氢-氘交换，而聚对氟苯乙烯的稳定性更高，提示内标体系的选择

本身会影响复杂基质中的结果可靠性。目前，D5-PS、D4-PE等氘代聚合物仍是主流的过程控制工具，

但其作用在于校正过程损失和基质效应，而非替代对信号来源本身的化学确证。

目前，此类高选择性技术（MS/MS、HRMS、稳定同位素内标）在复杂生物基质中微塑料分析的系统

应用仍非常有限。未来亟需结合高特异性标志物筛选与高分辨质谱技术，开展基质匹配的定量方法学

验证，以推动从“能否检出”向“准确定量”的跨越。

3. 3　基于数据解析的信号分离与模式识别　
除化学判定和质谱确证外，数据解析方法也逐渐被用于辅助分离复杂生物基质中的混合热裂解信

号［47-48］。Nijenhuis 等［16］在对人血样品进行非靶向分析时，利用峰分析与数据反卷积交互式软件

（PARADISe）对 Py-GC-MS 检测得到的 417 个特征进行组件化整合，并基于多变量校正模型实现了对

PE、PVC和PET的定量评估。结果表明，相较于传统单变量回归方法，多变量模型在定量性能上表现

更优，并使 PE、PVC和 PET的定量误差分别降低约 30%、10%和 38%。该结果说明，在复杂生物基质

中，基于全谱信息或多特征响应模式的建模策略能够有效提升信号利用效率，从而改善聚合物的识别

与定量稳定性。

在更广泛的研究中，主成分分析、偏最小二乘判别分析以及多元曲线分辨-交替最小二乘法等化

学计量学方法，已被用于复杂光谱和热裂解信号的降维、模式识别和混合信号解卷积。Tian 等［49］将

Raman高光谱成像与多元曲线分辨-交替最小二乘法（MCR-ALS）结合，在复杂血清背景中实现微塑料

的直接识别与可视化，并在 8 μm空间分辨率下完成单一及混合样品的空间分布解析。该方法通过光谱

解卷积有效提取微塑料特征谱，并显著削弱生物背景及荧光干扰，同时在生物样品中实现无需预处理

的原位检测。尽管该研究基于 Raman成像体系，但其结果表明 MCR-ALS能够在复杂生物与环境背景

中实现目标信号与基质的有效分离，为Py-GC-MS中混合信号分离提供了方法学启发，即在复杂裂解

信号体系中，可借鉴多变量解卷积策略，实现塑料裂解产物与脂质或天然有机物来源信号的分离与归
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属，从而提升混合体系中组分解析的可靠性。

除传统化学计量学方法外，机器学习也逐渐被引入微塑料复杂信号识别［50］。例如，Wang等［51］基于

表面增强拉曼散射（SERS）平台结合多种降维方法（主成分分析（PCA）、t-分布邻域嵌入（t-SNE）、均匀

流形逼近与投影（UMAP））及机器学习模型轻量级梯度提升机（LightGBM），对不同类型与粒径的微/纳
塑料光谱数据进行特征提取与分类分析，在复杂水相体系中实现了较高的区分能力（分类准确率约

0. 94）。该研究表明，多维特征提取与模式识别相结合，可在复杂背景中提升目标信号的判别能力，为

降低误判风险提供了数据驱动的解决思路。随机森林、支持向量机和一维卷积神经网络等模型已被用

于聚合物分类和复杂信号判别［52-53］。Hufnagl等［54］将随机森林用于微塑料自动识别，Back等［55］系统比较

了多种机器学习分类器在振动光谱中的应用表现，Liu等［56］提出了融合谱图重建与分类的机器学习流

程，Zhang等［57］则证明了一维卷积神经网络可有效用于微塑料光谱分类。Prezgot等［53］进一步将机器学

习引入热重分析-傅里叶变换红外光谱联用的数据，结果显示其较传统谱图匹配更不易产生假阳性，

但对PET等弱特征类别的识别仍有限。

需要强调的是，数据解析方法的定位是辅助识别工具，而非独立确证手段。尽管相关研究多基于

光谱数据，但其在混合信号分离、背景削弱和模式提取方面的思路，对热裂解信号处理具有重要启发。

然而，这类方法在脂质-塑料混合热裂解信号中的标准化应用仍较为有限［58-59］，因此更适合用于提高结

果的稳健性和可解释性，而不能替代标准物质验证和多标志物化学确证。

4 脂质干扰的应对策略与研究方向 
4. 1　样品前处理的优化策略　

前处理的核心目标并非单纯的“消解样品”，而是在尽可能保持聚合物完整性的前提下，最大限度

降低脂质及其他内源性有机残余，为后续分析创造更加可控的基质条件。

酶消解因条件温和，被广泛用于有机基质去除［60］。以蛋白酶K、脂肪酶、淀粉酶和纤维素酶等为

核心的多步酶法通常可实现较高的有机物去除率，对常见聚合物影响较小［14，61］。研究表明，在中高脂

样品中采用酶消解联用加压液体萃取虽能降低脂质背景，但单一步骤往往不足以充分控制 PE 假阳

性［15］。蛋白酶K与 Fenton氧化联用可实现对多器官组织的充分消解，并较好地保持聚酰胺（PA）、PET
等聚合物完整性，但其成本较高、步骤较多且耗时较长［62］。

碱消解是动物组织处理中更常用的路线。以 10% KOH为代表的碱性体系可通过蛋白水解和脂质皂

化去除大量有机物，在鱼类和双壳类组织中通常具有较高的消解效率［63］。但在高脂样品中，甘油三酯

强烈皂化后易形成黏稠皂胶，导致颗粒包埋、堵膜和回收率下降。Dawson等［24］在皂化体系中加入无水

乙醇后，可有效溶解皂胶并改善过滤状态；Lopes等［64］指出表面活性剂也有助于缓解皂层形成并改善部

分聚合物回收。需注意，碱性条件对 PET、聚碳酸酯（PC）、聚乳酸（PLA）等酯类聚合物仍存在降解风

险［65］，使用前应评估目标聚合物的耐碱性。

酸消解虽能快速去除有机物，但在生物样品微塑料分析中应保持谨慎。HNO₃、HCl及其与高氯酸

的组合虽然消解能力强，但对PA、PET、PS等聚合物可造成明显质量损失甚至完全溶解［66］。因此，酸

类方法通常不宜作为复杂生物基质热裂解分析的前处理方案。

物理分离方法（如密度分离、梯度离心）常作为化学消解后的二次纯化步骤，用于进一步去除残余

脂质和有机物并富集塑料颗粒［67］。部分研究将皂化与超速离心组合用于提取组织中的纳米/微米塑料并

进行后续热裂解定量［18］。这类方法利用密度或分配行为的差异进行分离，可减少强反应条件对聚合物

的潜在损伤，但也存在操作繁琐、高密度介质成本较高及极小颗粒易损失等局限［63，68］。

综上所述，前处理在复杂生物基质微塑料分析中虽能有效降低脂质干扰，但难以单独排除假阳性，

其核心作用在于为后续化学确证和定量校正提供可控的分析条件。因此，必须将前处理优化、多标志

物一致性检查以及严格的质量控制有机结合，形成覆盖采样、前处理、仪器分析、数据判读和结果报

告的标准化检测体系。

4. 2　标准化检测体系与质量控制要求　
对于复杂生物基质中的微塑料分析，降低脂质干扰的关键不仅在于提高方法灵敏度，更在于建立
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覆盖采样、前处理、仪器分析、数据判读和质量控制全流程的标准化检测体系。目前已有部分标准可

为实验设计提供参考，例如 ISO 24187：2023《环境中微塑料的分析原则》［69］、ASTM D8401-24《水中

微塑料热裂解 气相色谱-质谱测定方法》［70］以及GB/T 40146-2021《化妆品中塑料微珠的测定》［71］等。

然而，这些标准在复杂生物基质中的适用性仍有限，尚不能完全解决脂质干扰和基质效应问题。针对

生物样品的微塑料分析，标准化体系正在建设中。例如，目前正在起草的国家标准 20260442-T-606
《塑料 生物体中聚乙烯等 4种树脂类微塑料的测定 热裂解-热脱附-气相色谱/质谱法》［72］，虽然尚未正

式发布，但反映了当前微塑料分析方法在复杂生物基质中的技术趋势和质量控制要求。

现有研究表明，方法学性能在复杂基质中易受空白控制不足、回收率偏差及批次差异影响而被高

估。因此，采样空白、前处理空白及仪器空白应作为最低质量控制要求，并在方法验证中同步报告检

出限、线性范围、回收率及基质效应等关键参数［73-74］。同时，方法适用性评估应进一步纳入批次稳定

性与跨实验室一致性指标，以提升结果可比性。

与此同时，标准化推进已具有明显的方法学紧迫性。一方面，相关热解析检测方法已展现出复杂

基质中的实际定量能力。Almeida等［20］建立的Py-GC-MS/MS方法对多种聚合物实现了μg/g级定量水平，

说明在严格标志物筛选和质量控制条件下，相关方法已能够对多种聚合物进行质量定量。另一方面，

跨实验室比对结果表明，不同实验室之间在微塑料检出准确性和定量结果上仍存在显著差异。Ciornii
等［48，75］的研究显示，热解析类方法中 PE的实验室间重现性范围达 62%~117%，PET为 45. 9%~62%，提

示当前结果差异已难以单纯归因于样品本身，而与方法流程、校准方式和数据处理标准不统一密切

相关。

因此，热裂解相关方法的标准化不应仅停留于技术优选或技术联用层面，还需进一步明确其适用

范围，包括适用于哪些聚合物类型、哪些样品基质、何种定量限水平以及在何种条件下可视为已有效

排除基质干扰。同时，还应统一定量标志物选择、标准曲线构建方式、数据分析流程和结果报告格式，

并逐步建立外部质量评价和能力验证体系，以提高不同实验室之间结果的可比性和可重复性。

4. 3　正交验证与多技术数据融合　
复杂生物基质中的微塑料分析，仅依赖单一技术路径往往难以同时获得颗粒级和质量级信息，也

难以独立排除脂质干扰。正交验证与多平台联合分析是提升结果可信度的关键方向。

光谱-热裂解正交验证：光谱法用于确认聚合物类型和颗粒形态，热解析及其联用技术用于确认

质量浓度及特征产物信息。两类方法并非替代关系，而是不同信息层面的互补工具［76-77］。对于高脂、

复杂基质样品中的关键阳性结果（尤其是 PE、PVC等高风险聚合物的检出），建议建立正交验证框架：

光谱法确认聚合物类型和颗粒形态，热裂解法确认质量浓度和标志物特征。两种技术的结论一致时，

结果的可信度显著高于单一技术［76-78］。

数据融合与智能解析：多变量分析和机器学习研究表明，复杂生物基质中的微塑料识别正在由单

峰判定转向全谱、多特征和多证据融合［16，49，58，79］。未来的发展方向包括：（1）建立面向“脂质-塑料混合

场景”的标准化热裂解质谱数据库；（2）开发可解释的机器学习模型，能够输出“该信号来源于塑料的

置信概率”而非简单的二元分类；（3）构建统一的评估框架，用于比较不同数据解析方法在脂质干扰场

景下的识别效能。

需要强调的是，数据融合与智能解析应定位于“增强证据工具”，而非取代化学确证。在任何情况

下，标准物质验证、多标志物一致性和严格的质量控制仍是结果可靠性的基石。

5 结论与展望 
综上，脂质干扰是Py-GC-MS应用于复杂生物基质中微塑料检测的核心方法学瓶颈，尤其对PE和

PVC的识别与定量影响最为显著。其问题不仅表现为背景升高，更在于内源性脂质及相关有机组分可

直接生成与目标聚合物相同或相似的裂解产物，或在共热裂解条件下改变目标聚合物的裂解路径和相

对响应，从而导致假阳性、定量偏差和检出限升高。现有研究表明，多特征碎片比值法已成为区分PE
与脂质干扰的关键验证思路，而多级质谱虽可提高选择性，但对PVC这类标志物本身专属性不足的聚

合物仍存在明显局限。因此，复杂生物样品中的微塑料分析已不能依赖单一标志物或单一技术路径，
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而应建立在基质特异性前处理、多标志物验证和严格质量控制共同支撑的证据框架之上。

未来应重点从三个方面推进相关研究：一是加快建立包含脂质干扰评估在内的标准化检测方法、

质量控制与报告规范，明确相关方法的适用范围和判定条件；二是推动热裂解联用技术与显微光谱等

方法的正交验证和多平台联合分析；三是发展面向“脂质-塑料混合场景”的数据融合与可解释模型。

只有在充分认识并系统控制脂质干扰的基础上，相关热裂解检测技术才能更可靠地用于复杂生物基质

中微塑料的定性、定量及风险评估。
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