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定生物样品中 12 种元素的方法

肖细炼1,2,刘杰3,魏立1,陈燕波1,杨小丽1,2,杨红梅1,2

(1. 中国地质调查局
 

武汉地质调查中心(中南地质科技创新中心),湖北
 

武汉　 430205;2. 中国地

质调查局
 

花岗岩成岩成矿地质研究中心,湖北
 

武汉　 430205;3. 中国地质调查局
 

长沙自然资源综

合调查中心,湖南
 

长沙　 410699)

摘
 

要:
 

针对生物样品的特殊性,本文建立了微波消解—电感耦合等离子体发射光谱同时测定生物样品中铝( Al)、
铁(Fe)、镁(Mg)、钙(Ca)、钠(Na)、钾(K)、锰(Mn)、磷(P)、钛(Ti)、钡(Ba)、锶( Sr)、锌( Zn)等 12 种元素的分析

方法。 通过对微波消解样品前处理条件进行优化,选择以 10
 

mL 逆王水和 1
 

mL 双氧水的混合试剂作为消解试剂,
并选择合适的微波消解仪实验程序,能保证样品分解完全;选择最优的等离子体激发条件、元素分析谱线及扣背景

位置,使得各元素测定的灵敏度高以及谱线无干扰;以国家一级生物成分标准物质作为校准系列绘制校准曲线,使
得校准系列与试样基体尽可能一致,且选定方法总稀释倍数为 100,消除了基体效应干扰影响。 结果表明:该方法

检出限为(0. 04~ 4. 93) ×10-6 ;方法相对标准偏差(RSD)为 1. 41% ~ 5. 13%,精密度较好;经国家一级生物成分标准

物质验证,方法相对误差(RE)均在±10%以内,测定值与标准值相吻合,方法准确可靠,能够满足生物样品分析要求。
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0　 引言

自 20 世纪 90 年代以来,地质勘查事业进入重

大的产业调整期,地质科研工作从满足工业化对矿

产资源的需求转为满足社会对地质环境和资源共同

需求的新时期,环境生态问题的重要性、紧迫性已经

被人类越来越深刻地认识。 21 世纪以来,在我国开

展的新一轮国土资源大调查中,生态地球化学调查

是其中重要内容之一,而生态地球化学评价最终要

用生物样品分析来说明问题,因此,生物样品分析是

生态地球化学评价的重要组成部分[1] 。 对生物样

品中多种主量及微量元素的分析测定可以判断土壤

环境污染程度以及预警食品卫生安全,为环境科学

及绿色农业提供科学依据[2] ,同时对进一步追索元

素在岩石圈、土壤圈、水圈与生物圈中的迁移转化及

其产生的生态效应具有重要的意义。
生物样品组成复杂,有机质含量高,基体干扰较

大,部分元素含量低,因而生物样品元素分析的成败

在一定程度上取决于样品的前处理方法。 目前国内

外广泛应用的样品前处理方法主要有固体直接进样

模式和样品分解处理模式两种。 固体直接进样模式

的优点是原位分析、绿色环保,无需酸和碱等试剂,
常见的有 X 射线荧光光谱的压片制样[3-4] ,即将制

好的样片放入 X 射线荧光光谱仪器进行多元素分

析检测。 但是生物样品有机质含量高,样品蓬松,无
法通过传统常规的压片制样(压力 200 ~ 400

 

MPa)
压缩成型,即使有的样品勉强压缩成型,但是样片表

面粗糙、疏松,粉末容易脱落,因此,难以实现 X 射

线荧光光谱的压片制样模式处理样品。 样品分解处



物　 探　 与　 化　 探 47 卷
 

　

理模式主要有高温炉干法灰化、敞开湿法消解、高压

密闭罐消解和微波消解等 4 种方法,其中高温炉干

法灰化是利用高温灰化有机物,灰化温度一般高达

650
 

℃ ,容易造成部分元素挥发损失而导致结果偏

低;敞开湿法消解是利用混合四酸(氢氟酸、硝酸、
高氯酸和盐酸) 加热分解样品,由于生物样品有机

质含量较高,需要反复加酸才能消解完全,必要时需

要加过氧化氢[5-7] ,操作繁琐,同时势必也会造成空

白值高,且在电热板蒸干样品溶液过程中也容易导

致部分元素挥发损失;高压密闭罐消解是指样品在

密闭的高压消解罐中,加入消解试剂,在高压状态下

达到分解样品的目的,样品处理较其他方法危险,耗
时长,一般需要长达 12

 

h 以上,且装罐和开罐费体

力,效率低下,消解罐昂贵,分析成本较高;微波消解

技术是近年来迅速发展起来的新兴样品预处理技

术,与传统的加热方式不同,它是对试样内部直接加

热,即样品和试剂在微波产生交变磁场作用下,产生

介质的分子极化,使物质分子剧烈振动和碰撞,致使

温度迅速升高,在剧烈的碰撞搅拌作用下,促使消解

试剂与样品更好地接触,从而使样品迅速被分解,另
外密闭容器内产生的高压提高了消解试剂的沸点。
微波消解具有快速溶样、减少样品量和试剂量、空白

值低、自动化操作、降低分析成本、提高工作效率和

防止易挥发元素挥发损失等优点[8-9] ,特别适合有

机质含量高的生物样品的分解。
在元素仪器测定方法上,电感耦合等离子体发

射光谱法( ICP-OES) 相比传统的原子吸收光谱法

(AAS) [10-12] 、原子荧光光谱法( AFS) [13-15] 、固体发

射光谱法( ES) [16-18] 等具有线性范围宽、稳定性和

准确度高、多元素同时测定、相对较好的耐盐性等优

点,广泛应用于各行业领域[19-24] 。 而其他的大型仪

器分析方法, 如电感耦合等离子体质谱 ( ICP-
MS) [25-27]主要是适用于痕量和超痕量元素分析;X
射线荧光光谱法( XRF)常规压力下压片难以实现

生物样品的前处理制样。 因此,本文针对生物样品

有机质含量高且常规前处理方法难以分解特殊性,
建立了微波消解—电感耦合等离子体发射光谱法同

时测定生物样品中 12 种元素( Al、Fe、Mg、Ca、Na、
K、Mn、P、Ti、Ba、Sr、Zn)的分析方法,优化了微波消

解样品前处理条件,选择以 10
 

mL 逆王水和 1
 

mL 双

氧水的混合试剂作为消解试剂,并选择合适的微波

消解仪实验程序,能保证样品分解完全,校正了基体

效应干扰和光谱干扰影响,以国家一级生物成分标

准物质进行方法质量评价,方法各项技术指标令人

满意,且方法操作简便、分析效率高,适合大批量生

物样品多元素分析。

1　 实验部分

1. 1　 仪器及工作条件

ICAP-6300 型全谱直读电感耦合等离子体发射

光谱仪(美国赛默飞世尔科技公司),具有高纯氩气

(纯度≥99. 99%
 

),耐高盐雾化器。 仪器工作条件:
射频功率 1

 

200
 

W;辅助气流量 0. 5
 

L·min-1;冷却

气流量 15
 

L·min-1;观测高度 15
 

mm;载气压力 0. 2
 

MPa;蠕动泵流速 100
 

r·min-1;长波曝光时间 5
 

s,
短波曝光时间 15

 

s。
TOPEX 智能型微波消解仪(上海屹尧仪器科技

发展有限公司);BSA 天平(德国赛多利斯公司):精
度 0. 1

 

mg。
1. 2　 标准物质和主要试剂

国家一级生物成分标准物质 GBW07602(灌木

枝叶)、 GBW07603 ( 灌木枝叶)、 GBW07604 ( 杨树

叶)、 GBW07605 ( 茶 叶 )、 GBW10014 ( 圆 白 菜 )、
GBW10015 ( 菠 菜 )、 GBW10020 ( 柑 橘 叶 )、
GBW10023 ( 紫 菜 )、 GBW10047 ( 胡 萝 卜 )、
GBW10049(大葱) (中国地质科学院地球物理地球

化学勘查研究所研制),以上标准物质均用于方法

条件试验及方法技术指标评价使用。
逆王水:浓硝酸和浓盐酸按体积比 3 ∶1混合,每

次现用现配。
浓硝酸(优级纯);浓盐酸(优级纯);双氧水(优

级纯);去离子水(电阻率 18
 

MΩ·cm)。
1. 3　 实验方法

称取 0. 250
 

0
 

g 试样于微波消解内胆中(同时

附做空白样),用几滴去离子水润湿试样,加入 10
 

mL 现配的逆王水和 1
 

mL 双氧水,之后将内胆置于

微波消解外罐中,盖上盖子并用扳手拧紧,放入微波

消解仪腔体中,启动微波消解仪器,按优化的微波消

解程序进行消解。 消解自动完毕后冷却至室温,打
开盖子,将消解溶液转入 25

 

mL 聚四氟乙烯比色管

中,用去离子水稀释至刻度,摇匀、静置、上机待测。

2　 结果与讨论

2. 1　 等离子体激发条件的选择

等离子体激发条件主要与等离子体激发温度有

关,而影响激发温度的因素是射频功率和载气压力。
对于大多数元素而言,增加射频功率和降低载气压

力,则激发温度越高,元素的灵敏度也会随之增大;
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但是对于有些易电离元素(如 K、Na 等),太高的射

频功率和太低的载气压力反而会使元素灵敏度下

降,因为温度太高,会使易电离元素的基态原子数量

减少,同时温度太高也会减少等离子体中心矩管的

使用寿命,且 ICP-OES 法是进行多元素同时分析,
因此,必须折中选择等离子体激发条件。 试验表明:
射频功率为 1

 

200
 

W,载气压力为 0. 2
 

MPa 时,仪器

处于稳健状态,且生物样品中 12 种元素分析技术指

标均较好。
2. 2　 元素谱线及扣背景位置选择

待测分析元素被高频电感耦合等离子体激发,
产生电子跃迁,处于激发态的原子回到基态时会发

射出不同波长的分析谱线,各谱线强度和干扰情况

会不一样,且相同波长的不同级次谱线的强度亦不

同。 选择分析谱线的一般原则为灵敏度高、谱线无

干扰或干扰小、背景低,但是含量高的元素可以选择

灵敏度适中的谱线以保证含量处于线性范围内[28] 。
经试验结果比对,最终选择的各元素分析谱线波长、
谱线级次及扣背景位置见表 1 所示。

表 1　 各元素分析谱线

Table
 

1　 Analysis
 

spectral
 

lines
 

of
 

each
 

element

元素 分析线波长 / nm 谱线级次 扣背景位置

Al 167. 079 502 左、右
Fe 259. 940 130 左、右
Mg 279. 553 121 左、右
Ca 393. 366 86 左、右
Na 588. 995 57 左、右
K 766. 490 44 左、右

Mn 257. 610 131 左、右
P 177. 495 490 左、右
Ti 334. 941 101 左、右
Ba 455. 403 74 左、右
Sr 407. 771 83 左、右
Zn 213. 856 458 左、右

2. 3　 微波消解仪实验程序的选择

本方法采用的微波消解仪为全自动智能仪器,
内置高精度的温度和压力传感器,可以精确控制设

定过程的温度和压力,使密闭微波化学反应过程始

终按认定程序进行并实时显示温压曲线,且炉腔内

微波均匀,发射功率连续可调,样品消解完毕后自动

降温冷却。 本文对微波消解仪器实验程序中的发射

功率、消解温度、保温时间进行了优化,试验结果表

明,如果直接采用固定高温高压消解模式,生物样品

中高含量有机质与强氧化剂反应太迅速、太剧烈,释
放大量热量和气体,容易造成压力报警而发生危险;
而选择表 2 中的缓慢程序升温升压消解模式效果要

比直接固定高温高压模式好,在保证了操作安全性

表 2　 微波消解仪实验程序

Table
 

2　 Experimental
 

procedure
 

of
 

microwave
 

digester

步骤
升温速率 /

(℃ ·min-1 )
温度 / ℃ 保温时

间 / min
压力 /

atm
发射功
率 / W

1 15 100 15 20 1500
2 10 140 25 30 1500
3 5 180 10 40 1500

的同时,消解后的溶液底部无固体残渣且呈清亮状

态。
2. 4　 消解试剂及用量的选择

目前,微波消解的常用消解试剂主要有硝酸、硫
酸、氢氟酸—硝酸混合、王水、逆王水等,这些都是氧

化性试剂,在实践中往往加入少量双氧水(过氧化

氢)混合,大大提高了消解试剂的强氧化性。 本文

比较这几种消解试剂与双氧水混合后对生物样品的

消解效果,试验结果表明,逆王水与双氧水混合试剂

的消解能力最强,消解后的溶液底部无固体残渣且

呈清亮状态,而其余 4 种消解试剂消解后的溶液或

多或少有点残渣或悬浮物存在。 通过进一步实验比

较了逆王水与双氧水的用量对实验结果的影响,由
于双氧水主要是作为辅助试剂的存在,只需要加入

少量即可,本文统一加入 1
 

mL 双氧水,选择国家一

级生物成分标准物质 GBW07605(茶叶) 为研究对

象,在其他条件不变情况下,考察了 2、4、6、10、15、
18

 

mL 逆王水与 1
 

mL 双氧水混合等 6 种用量的混

合消解试剂对测定结果的影响,结果表明,试剂用量

过少时,消解后的溶液有固体残渣悬浮物,说明样品

未完全分解,元素测定结果都偏低,且仪器测定时也

容易堵塞雾化器通道;而 10、15、18
 

mL 逆王水分别

与 1
 

mL 双氧水混合对样品进行消解后的各元素测

定结果趋于稳定,均与标准值吻合,说明样品已分解

完全,且溶液呈透明清亮状态,但从环保及分析成本

角度考虑,选择 10
 

mL 逆王水和 1
 

mL 双氧水的混合

消解试剂为宜。
2. 5　 基体效应干扰校正

生物样品组成复杂,基体干扰较大,除了在仪器

测定之前确保仪器达到稳健状态是减少基体效应干

扰的一方面因素之外,还可以通过稀释法以及基体

匹配法校正基体效应干扰问题。 稀释法主要是考虑

溶液中盐分(可溶性固体)过高对待测元素造成基

体效应(即共存组分对待测组分信号抑制或增强)
干扰而采取的一种常用方法,即通过稀释有效降低

溶液中的盐分,但是稀释太大也会使得灵敏度无法

满足仪器测定要求,同时测定误差也较大。 试验结

果表明,本文选定方法总稀释倍数(总稀释倍数=定

容体积 / 称样量)为 100 时,各元素灵敏度能够满足

·147·
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要求,且元素测定结果较好。
基体匹配法是指用来建立校准曲线的校准系列

溶液与样品溶液的主成分浓度和介质浓度尽可能匹

配的方法,由于主成分相似,其对分析元素的非光谱

干扰相似,用匹配的方法就可以扣除基体或主成分

的非光谱干扰。 因此,本文选择与样品基体相类似

的国家一级生物成分标准物质作为校准系列可以消

除基体效应干扰的影响,同时也保证了结果的稳定

性和准确性。
2. 6　 方法技术指标评价

2. 6. 1　 校准曲线的建立

本文研究的是对生物样品中 12 种元素进行同

时测定,如果采用购买的多元素或单元素标准储备

液配制校准系列,由于不同元素密度、黏度和表面张

力等物理性质和电离、水解等化学性质不同,且元素

在溶液中的保存介质及稳定形式也都不一样,将多

种元素都配制在同一校准系列溶液中非常不方便,
且生物样品中许多元素含量都较低,这势必会将标

准储备液进行多次稀释,造成较大系统误差,同时购

买的标准溶液基体与生物试样基体不一致也会造成

基体效应干扰的影响。 为了避免此类情况的影响,
本文对现存颁布的国家一级生物成分标准物质进行

查找研究,兼顾定值元素种类及各元素含量,选择以

空白样品为零点,以 4 种具有一定浓度梯度的国家

一级生物成分标准物质 ( GBW10014、 GBW10023、
GBW07604 和 GBW07602)作为浓度点,共 5 个点作

为校准系列,在优化的仪器工作条件下,按实验方法

对校准系列溶液进行测定,以待测元素浓度 x 与发

射光谱信号强度值 y 的线性关系绘制校准曲线。 标

准物质各元素含量及校准曲线方程见表 3。

表 3　 标准物质各元素含量及校准曲线方程
Table

 

3　 Contents
 

of
 

elements
 

in
 

reference
 

materials
 

and
 

calibration
 

curve
 

equation

元素
标准物质含量 / 10-6

GBW10014 GBW10023 GBW07604 GBW07602
校准曲线方程 线性相关系数 r

Al 166 4900 1040 2140 y= 34. 19x+5. 49 0. 9997
Fe 98 1450 274 1020 y= 419. 96x+0. 81 0. 9998
Mg 2410 4000 6500 2870 y= 439. 13x+153. 11 0. 9996
Ca 700 1530 18100 22200 y= 41846. 75x+1526. 05 0. 9997
Na 10900 15500 200 11000 y= 1900. 91x+3174. 82 0. 9998
K 15500 33600 13800 8500 y= 342. 86x-11. 92 0. 9997

Mn 18. 7 68. 0 45. 0 58. 0 y= 65343. 68x+16. 20 0. 9999
P 4600 5850 1680 830 y= 182. 06x+1. 42 0. 9998
Ti 9. 0 92. 0 20. 4 95. 0 y= 1605. 31x+0. 51 0. 9995
Ba 12. 0 10. 4 26. 0 19. 0 y= 28015. 95x+122. 45 0. 9997
Sr 48 24 154 345 y= 38969. 35x+0. 57 1. 0000
Zn 26. 0 28. 0 37. 0 20. 6 y= 14972. 49x+39. 51 0. 9997

2. 6. 2　 方法精密度及检出限

选择 4 种 国 家 一 级 生 物 成 分 标 准 物 质

( GBW07603、 GBW07605、 GBW10015、 GBW10020 )
按按 1. 3 小节的实验方法平行做 12 份,计算其含量

平均值(X)及相对标准偏差( RSD),进行方法精密

度实验;另外,附做 12 份空白样品,计算其标准偏差

(σ0),以 3σ0 对应的含量作为该方法的检出限。 精

密度及检出限结果见表 4。 从表 4 看出:各元素的

RSD 为 1. 41% ~ 5. 13%, 精密度较好, 检出限为

(0. 04 ~ 4. 93) ×10-6,能够满足生物样品分析要求。

表 4　 方法精密度及检出限
Table

 

4　 Precision
 

tests
 

and
 

detection
 

limit
 

of
 

the
 

method

元素
GBW07603 GBW07605 GBW10015 GBW10020

X / 10-6 RSD / % X / 10-6 RSD / % X / 10-6 RSD / % X / 10-6 RSD / %
检出限 /

10-6

Al 2024 4. 05 3026 4. 69 620. 67 2. 10 1143 3. 62 4. 93
Fe 1047 5. 13 261. 39 2. 60 542. 42 2. 39 463. 50 4. 20 4. 26
Mg 4790 2. 44 1734 3. 52 5513 2. 67 2322 2. 80 2. 48
Ca 16823 2. 24 4248 2. 48 6626 2. 46 42073 1. 41 1. 25
Na 19605 1. 77 44. 02 4. 24 15330 2. 63 128. 03 3. 70 1. 69
K 9252 2. 29 16557 2. 40 24666 2. 46 7617 2. 50 3. 55

Mn 61. 58 4. 54 1252 3. 50 42. 70 3. 99 30. 12 4. 25 0. 14
P 1027 4. 80 2817 3. 44 3521 3. 20 1261 4. 69 1. 02
Ti 94. 67 3. 14 24. 76 4. 29 29. 77 2. 91 39. 03 3. 45 0. 37
Ba 19. 37 5. 07 57. 65 2. 64 8. 91 3. 51 99. 65 2. 53 0. 11
Sr 243. 77 2. 16 15. 19 3. 56 87. 39 3. 07 169. 14 2. 84 0. 08
Zn 54. 73 3. 94 26. 59 4. 34 34. 73 2. 44 18. 82 3. 40 0. 04
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2. 6. 3　 方法准确度

选择校准系列之外的 6 种国家一级地球化学标

准 物 质 ( GBW07603、 GBW07605、 GBW10015、
GBW10020、GBW10047、GBW10049)平行做双份,以
双份的平均值为测定结果,与标准物质认定值进行

对比,计算其相对误差( RE),从而验证方法的准确

度,结果见表 5。 从表 5 看出:各元素测定值与认定

值的相对误差均在±10%以内,与标准值相吻合,准
确度较好,能够满足生物样品分析要求。

表 5　 方法准确度

Table
 

5　 Accuracy
 

tests
 

of
 

the
 

method
元素 项目 GBW07603 GBW07605 GBW10015 GBW10020 GBW10047 GBW10049

Al
认定值 / 10-6 2000 3000 610 1150 460 3000
平均值 / 10-6 2105 3115 614. 55 1179 456. 85 3125

RE / % 5. 25 3. 83 0. 75 2. 52 -0. 68 4. 17

Fe
认定值 / 10-6 1070 264 540 480 148 1010
平均值 / 10-6 1054 265. 99 548. 57 473. 69 145. 69 1076

RE / % -1. 50 0. 75 1. 59 -1. 31 -1. 56 6. 53

Mg
认定值 / 10-6 4800 1700 5520 2340 910 2700
平均值 / 10-6 4769 1678 5565 2285 904. 25 2645

RE / % -0. 65 -1. 29 0. 82 -2. 35 -0. 63 -2. 04

Ca
认定值 / 10-6 16800 4300 6600 42000 2550 22800
平均值 / 10-6 17012 4218 6575 41695 2538 22514

RE / % 1. 26 -1. 91 -0. 38 -0. 73 -0. 47 -1. 25

Na
认定值 / 10-6 19600 44 15000 130 6500 300
平均值 / 10-6 19328 43. 66 14892 128. 54 6472 281. 65

RE / % -1. 39 -0. 77 -0. 72 -1. 12 -0. 43 -6. 12

K
认定值 / 10-6 9200 16600 24900 7700 10800 21000
平均值 / 10-6 9345 16799 24885 7633 10722 20069

RE / % 1. 58 1. 20 -0. 06 -0. 87 -0. 72 -4. 43

Mn
认定值 / 10-6 61 1240 41 30. 5 12. 1 173
平均值 / 10-6 63. 25 1295 40. 93 31. 68 12. 65 175. 68

RE / % 3. 69 4. 44 -0. 17 3. 87 4. 55 1. 55

P
认定值 / 10-6 1000 2840 3600 1250 2300 3600
平均值 / 10-6 1046 2788 3622 1247 2324 3544

RE / % 4. 60 -1. 83 0. 61 -0. 24 1. 04 -1. 56

Ti
认定值 / 10-6 95 24 28 38 12 62
平均值 / 10-6 93. 52 22. 58 27. 55 40. 25 11. 68 63. 85

RE / % -1. 56 -5. 92 -1. 61 5. 92 -2. 67 2. 98

Ba
认定值 / 10-6 18 58 9 98 24 36
平均值 / 10-6 17. 44 56. 98 9. 28 99. 63 23. 54 34. 44

RE / % -3. 11 -1. 76 3. 11 1. 66 -1. 92 -4. 33

Sr
认定值 / 10-6 246 15. 2 87 170 22 74
平均值 / 10-6 248. 69 16. 05 84. 69 168. 57 22. 98 73. 22

RE / % 1. 09 5. 59 -2. 66 -0. 84 4. 45 -1. 05

Zn
认定值 / 10-6 55 26. 3 35. 3 18 11. 2 25
平均值 / 10-6 53. 39 26. 58 33. 67 17. 62 10. 86 23. 96

RE / % -2. 93 1. 06 -4. 62 -2. 11 -3. 04 -4. 16

3　 结论

本文针对生物样品有机质含量高且常规前处理

方法难以分解的特殊性,通过采用微波消解对样品

进行前处理,选择以 10
 

mL 逆王水和 1
 

mL 双氧水的

混合试剂作为消解试剂,并选择合适的微波消解仪

实验程序,能保证样品分解完全;选择与样品基体相

类似的标准物质作为校准系列,并选定方法总稀释

倍数为 100 时,消除了基体效应干扰的影响,在优化

的实验前处理及仪器工作条件下,建立了微波消

解—电感耦合等离子体发射光谱同时测定生物样品

中 12 种元素的分析方法。
本方法具有快速溶样、减少样品量和试剂量、空

白值低、自动化操作、降低分析成本、提高工作效率

和防止易挥发元素挥发损失等优点,且方法检出限

低,精密度和准确度较好,特别适合大批量生物样品

的多元素同时分析,对生态地球化学调查研究具有
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重要的意义。
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Abstract:
 

Given
 

the
 

particularity
 

of
 

biological
 

samples,
 

this
 

study
 

employed
 

microwave
 

digestion
 

and
 

inductively
 

coupled
 

plasma-opti-
cal

 

emission
 

spectrometry
 

( ICP-OES)
 

for
 

the
 

simultaneous
 

determination
 

of
 

12
 

elements
 

in
 

biological
 

samples,
 

including
 

aluminum
 

(Al),
 

ferrum
 

(Fe),
 

magnesium
 

(Mg),
 

calcium
 

(Ca),
 

sodium
 

(Na),
 

potassium
 

(K),
 

manganese
 

(Mn),
 

phosphorus
 

(P),
 

titani-
um

 

(Ti),
 

barium
 

(Ba),
 

strontium
 

(Sr),
 

and
 

zinc
 

(Zn).
 

By
 

optimizing
 

the
 

pretreatment
 

conditions
 

of
 

microwave
 

digestion
 

samples,
 

this
 

study
 

selected
 

the
 

mixed
 

reagent
 

of
 

reverse
 

aqua
 

regia
 

(10
 

mL)
 

and
 

hydrogen
 

peroxide
 

(1
 

mL)
 

as
 

the
 

digestion
 

reagent,
 

and
 

an
 

appropriate
 

experimental
 

procedure
 

for
 

the
 

microwave
 

digestion
 

system
 

to
 

ensure
 

complete
 

decomposition
 

of
 

samples.
 

Moreover,
 

this
 

study
 

selected
 

the
 

optimal
 

plasma
 

excitation
 

conditions,
 

analytical
 

spectral
 

lines
 

of
 

elements,
 

and
 

background
 

subtraction
 

position
 

to
 

en-
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sure
 

high
 

determination
 

sensitivity
 

of
 

elements
 

and
 

interference-free
 

spectral
 

lines.
 

This
 

study
 

plotted
 

the
 

calibration
 

curve
 

with
 

the
 

na-
tional

 

primary
 

reference
 

materials
 

for
 

biological
 

components
 

as
 

the
 

calibration
 

series,
 

making
 

the
 

calibration
 

series
 

consistent
 

with
 

the
 

sample
 

matrix
 

as
 

much
 

as
 

possible.
 

The
 

simultaneous
 

determination
 

method
 

had
 

a
 

total
 

dilution
 

multiple
 

of
 

100,
 

eliminating
 

the
 

inter-
ference

 

of
 

the
 

matrix
 

effect.
 

The
 

results
 

show
 

that
 

this
 

method
 

had
 

a
 

detection
 

limit
 

of
 

(0. 04~ 4. 93) ×10-6
 

and
 

a
 

relative
 

standard
 

devi-
ation

 

(RSD)
 

of
 

1. 41% ~ 5. 13%,
 

showing
 

high
 

precision.
 

As
 

verified
 

by
 

the
 

national
 

primary
 

reference
 

materials,
 

this
 

method
 

had
 

a
 

relative
 

error
 

(RE)
 

within
 

±10%
 

and
 

determined
 

values
 

consistent
 

with
 

standard
 

values.
 

Therefore,
 

this
 

method
 

is
 

accurate
 

and
 

relia-
ble,

 

meeting
 

the
 

analysis
 

requirements
 

of
 

biological
 

samples.
Key

 

words:
 

microwave
 

digestion;
 

inductively
 

coupled
 

plasma-optical
 

emission
 

spectrometry;
 

biological
 

sample;
 

matrix
 

effect;
 

calibra-
tion

 

curve
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