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Abstrak

Bahan referensi diperlukan sebagai tolok ukur tingkat kebenaran suatu pengukuran. Untuk mengatasi biaya yang
mahal dan keterbatasan matriks dari certified reference materials, maka dikembangkan aneka ragam bahan
referensi internal. Batuan jenis granitoid sering diteliti karena bermanfaat dalam mempelajari sejarah tektonik
suatu wilayah dan memiliki komposisi unsur tanah jarang yang relatif lebih besar dari batuan beku segar lain.
Tulisan ini bertujuan untuk menjabarkan proses pembuatan bahan uji internal dengan matriks batuan granit
teralterasi yang diambil dari Tambang Pemali di Pulau Bangka pada koordinat 1° 53’ LS dan 106° 03’ BT.
Homogenisasi sampel dilakukan secara manual sedangkan preparasi dilaksanakan dengan proses destruksi
asam. Kadar analit pada sampel diukur menggunakan Inductively Coupled Plasma — Mass Spectrometry (ICP-
MS) di Laboratorium Pusat Survei Geologi. Empat belas konsentrasi analit yang terdiri dari tiga belas UTJ dan Th
telah layak untuk dijadikan nilai rujukan setelah melalui proses penentuan limit deteksi, derajat kebenaran, dan
tingkat presisi. Bahan standar internal ini dapat segera dimanfaatkan pada analisis sampel dengan matriks yang
sesuai maupun sebagai pendamping certified reference materials.

Kata kunci: bahan acuan standar internal, granit teralterasi, geokimia, unsur tanah jarang.
Abstract

Reference material is needed as a measure of the correctness of an analysis. To overcome the high price and
matrix limitations of certified reference materials, a variety of internal reference materials was developed. Granitic
rocks are studied to explain the tectonic history of a region and have a relatively higher rare earth composition
than other fresh igneous rocks. This paper aims to describe the process of developing internal standard reference
materials with altered granite matrices taken from the Pemali Mine on Bangka Island at coordinates 1° 563’ S and
106° 03' E. The sample homogenization was carried out manually while the acid destruction procedure was
adopted in the chemical preparation. The composition of analytes in the sample was measured using Inductively
Coupled Plasma - Mass Spectrometry (ICP-MS) at the Center for Geological Survey Laboratory. Fourteen
concentrations of analytes including thirteen REE and Th were eligible to be used as reference values after
defining the detection limit, accuracy, and degree of precision. The internal standard material is ready to be used
in sample analysis with a suitable matrix or for certified reference materials accompaniment.

Kata kunci: internal reference material, altered granite, geochemistry, rare earth elements.

nilai referensinya dibutuhkan dalam penentuan
kebenaran, sedangkan presisi hanya dapat
diperhitungkan melalui pengulangan analisis.
Presisi terbagi dalam tiga seksi, yaitu
keterulangan (repeatability), kebolehulangan
(reproducibility), dan presisi antar waktu

1. PENDAHULUAN

Akurasi merupakan hal yang substansial dalam
suatu metode pengukuran dan dijadikan dasar
kelayakan penggunaan data untuk interpretasi
lebih jauh. Kebenaran (trueness) dan presisi

(precision) disebut sebagai dua pilar utama
dalam penentuan akurasi. Kebenaran diartikan
sebagai derajat kedekatan antara rerata
pengukuran terhadap suatu bahan referensi
sedangkan presisi tergambar dari tingkat
kedekatan beberapa kali pengukuran (Styarini
dkk., 2011; Mermet dan Garnier, 2012; Kruve
dkk., 2015; Horstwood dkk., 2016; Désenfant
dan Priel, 2017; Baydoun dkk., 2018). Oleh
sebab itu, suatu bahan yang telah teruji dengan

(intermediate precision). Presisi yang ditentukan
melalui pengulangan pengukuran menggunakan
metode, perangkat, laboratorium, dan personal
yang sama dalam interval waktu yang singkat
disebut sebagai repeatability (Hackley dkk.,
2015; Utami, 2017; Eichbaum dkk., 2018;
Baydoun dkk., 2018; Fatimah dkk., 2020).
Intermediate precision bermakna hampir sama
dengan repeatability, namun dilakukan dalam
rentang waktu berjauhan setidaknya pada hari
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yang berbeda (Styarini dkk., 2011; Eka dkk.,
2012; Hayun dkk., 2016). Reproducibility
diperiksa melalui proses yang lebih rumit karena
harus  melibatkan  laboratorium  berbeda
sehingga pasti dikerjakan oleh personal dan
waktu yang tidak sama (Horstwood dkk., 2016;
Groenenberg dkk., 2017; Utami dkk 2017; Suda
dkk., 2018; Irzon dan Kurnia, 2019; Irzon dan
Kurnia, 2020).

Bahan referensi dengan kualitas terbaik
secara global adalah certified reference material
(CRM) yang dihasilkan melalui alur yang ketat
dan digaransi oleh  badan  sertifikasi
internasional yang sesuai (Fraga dkk., 2012;
Nazaratul dkk., 2013; Irzon, 2017; Zhu dkk.,
2017). Namun demikian, CRM berharga mahal,
dengan kuantitas terbatas, dan minim variasi
matriks. Kondisi demikian mendorong banyak
penelitian untuk membuat bahan referensi
sendiri sesuai dengan matriks yang dibutuhkan
dan berharga murah (Christl dkk., 2013;
Koesmawati dkk., 2013; Sunanti dkk., 2013;
Irzon, 2017; lIrzon, 2018%). Material tersebut
dikenal sebagai internal reference material
(IRM, bahan referensi standar internal). Setelah
digunakan dalam waktu yang cukup panjang,
maka validasi bahan tersebut makin teruiji
sehingga bisa dilanjutkan dengan uji antar
laboratorium. Selain Indonesia, Amerika Serikat
(Neymark dkk., 2018), Cina (Li dkk., 2010), dan
Yunani (Argyraki dan Kelepertzis, 2014) telah
berhasil membuat IRM untuk mengatasi
keterbatasan terhadap CRM.

Beragam perangkat analisis geokimia
tersedia di Laboratorium Pusat Survey Geologi,

yaitu: X-Ray Fluorescence (XRF), Atomic
Absorbance Spectrometry (AAS), dan
Inductively  Coupled Plasma - Mass
Spectrometry  (ICP-MS). Sesuai dengan

pedoman akreditasi laboratorium, maka setiap
pengukuran sampel harus divalidasi dengan
analisis reference material. Beberapa IRM telah
dibuat di sarana penelitian dengan ini agar
dapat menjadi pendamping CRM, menekan
biaya analisis, dan menyesuaikan dengan
matriks sampel. Beberapa matriks yang telah
tersedia dan teruji presisinya  melalui
pengulangan  pengukuran secara internal
adalah: tiga sedimen aliran berair tawar (Irzon
dan Kurnia, 2013), tiga sedimen berair payau
(Irzon dan Kurnia, 2015), kaolin (Irzon, 2017),
dan andesit (Irzon, 2018). SS Pang 10 sebagai
salah satu IRM bermatriks sedimen aliran berair
payau bahkan telah teruji presisinya melalui uji
antar laboratorium (Irzon dan Kurnia, 2019).
Namun demikian, laboratorium ini belum
memiliki IRM dengan matriks batuan granitik
terubah. Begitu pula secara nasional bahwa
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belum terdapat pembahasan  mengenai
pembuatan material bermatriks granit terubah
yang dapat dijadikan acuan standar.

Tulisan ini bertujuan untuk menjelaskan
pembuatan IRM dengan matriks batuan granitik
terubah yang diambil dari daerah Pulau Bangka
melalui pengulangan pengujian intra-
laboratorium. Setelah melalui beberapa syarat
keberterimaan, nilai kandungan elemen pada
IRM tersebut dapat dipergunakan untuk analisis
sampel dengan matriks sesuai.

2. TINJAUAN PUSTAKA

Batuan granitik merupakan jenis batuan beku
yang paling banyak tersingkap di permukaan
Bumi. Secara megaskopis batuan ini berwarna
lebih terang karena memiliki kandungan silika
tinggi dan dikategorikan sebagai batuan asam.
Menurut klasifikasi alfabetis, pada dasarnya
batuan granitik dikelompokkan menjadi tipe-l,
tipe-S, dan tipe-A. Selain kadar geokimia dan
sejarah tektoniknya, mineralisasi yang kadang
terdapat pada intrusi batuan granitik dijadikan
petunjuk mengenai tipe granit. Akibat sejarah
tektonik yang melibatkan beberapa lempeng
benua dan lempeng samudra sejak Perem,
Batuan jenis ini banyak tersingkap di Sumatra,
kepulauan yang terdapat di bagian barat
Sumatra, dan di bagian barat Kalimantan
(Cobbing, 2005; Irzon dkk., 2020).

Mineralisasi timah di Bangka dan Belitung
yang telah dieksploitasi sejak satu abad silam
berasosiasi dengan intrusi granit tipe-S.
Pemanfaatan timah di kedua pulau tersebut
terutama dilaksanakan oleh PT Timah Tbk
sebagai salah satu Badan Usaha Milik Negara.
Meskipun tidak semua intrusi di wilayah tersebut
berasosiasi dengan timah, batuan granitik
merupakan batuan dengan tingkat kekerasan
dan ketahanan lapuk yang tinggi sehingga tetap
strategis untuk konstruksi bangunan maupun
pembuatan karya-karya seni. Kemudian, intrusi
granit kerap dieksplorasi mengenai kelimpahan
unsur tanah jarangnya (deret lantanida pada
tabel kimia berikut Y dan Sc) yang relatif lebih
besar dari batuan beku segar lainnya.

Kandidat IRM pada studi ini berasal dari
lokasi penambangan timah milik PT. Timah Tbk
di Pemali, Pulau Bangka. Terdapat lebih dari
850 IUP (izin usaha pertambangan) yang pada
umumnya terkait dengan timah dan asosiasinya
di pulau terbesar di Provinsi Bangka Belitung ini.
Pulau Bangka diklasifikasikan sebagai pulau
timah bersama dengan Pulau Singkep, Pulau
Kundur, dan Pulau Belitung (Cobbing, 2005;
Irzon dkk., 2018). Tambang Pemali berlokasi di
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Kecamatan Pemali dan merupakan bagian dari
Peta Geologi Lembar Bangka Utara (Mangga
dan Djamal, 1994) yang terdiri dari batuan
terobosan, batuan ubahan, endapan
permukaan, dan sedimen seperti dapat dilihat
pada Gambar 1.

Unit batuan tertua adalah Kompleks
Malihan Pemali berumur Perem yang banyak
tersingkap di ujung utara dan selatan Pulau ini
dan terdiri dari filit, sekis dan kuarsit. Granit
Klabat yang terbentuk pada periode Yura

Granit Teralterasi
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merupakan satu-satunya batuan intrusif. Lebih
jauh, Ng dkk (2017) membagi batuan granitik di
sini menjadi tiga kelompok, yaitu Nama, Pading,
dan Toboali. Formasi Tanjung Genting, Formasi
Ranggam, Endapan Rawa dan Aluvium
merupakan urutan batuan sedimen dari tua ke
muda yang terendapkan masing-masing pada
kala Trias, Miosen-Pliosen, dan Holosen secara
berurutan (Mangga dan Djamal, 1994).

[105°BT
KETERANGAN

Aluvium

Formasi Ranggam

Qa
Formasi Tanjunggenting

B GranitKiabat

Ppe

Kompleks Pemali

* Lokasi sampel

Gambar 1 Peta geologi Bangka bagian utara dan lokasi pengambilan sampel (sumber: Mangga dan

Djamal, 1994).
3.  METODE PENELITIAN

Pengambilan Sampel

Sampel diambil dari domain intrusi granit yang
tersingkap akibat penggalian di lokasi tambang
Pemali (Gambar 2). Batuan granit tersebut
tampak telah terkena alterasi berdasarkan
banyaknya rekahan yang terisi oleh larutan
hidrotermal (Gambar 3). Sebagian besar
plagioklas feldspar telah terubah menjadi

mineral lempungan berwarna putih yang
diperkirakan sebagai kaolin (Gambar 4). Sampel
ini tidak masif dan lebih mudah dihancurkan bila
dibandingkan dengan granit segar akibat
pengaruh alterasi tersebut. Karena
direncanakan sebagai kandidat IRM, sampel
dimasukkan kedalam beberapa kantong sampel
agar dapat membuat sampel dengan volume
yang besar.
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Gambar 2 Keadaan di lokasi Tambang Pemali.
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Gambar 3 Singkapan granit terubah yang
dijadikan sampel pada studi ini.

Gambar 4 Keadaan sampel yang relatif lebih
lunak dibandingkan dengan granit segar.

Preparasi dan Analisis Geokimia

Preparasi dan analisis sampel dilakukan di
Laboratorium Pusat Survei Geologi, Bandung.
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Sampel tidak perlu dicuci karena bukan
merupakan batuan segar. Sampel dikeringkan di
bawah sinar matahari, digerus, dan diayak untuk
mendapatkan ukuran butir -200 mesh. Seperti
dilaksanakan pada proses homogenisasi
beberapa IRM terdahulu (Irzon dan Kurnia,
2019; Irzon dkk., 2020), sampel dimasukkan ke
dalam tong plastik berukuran besar untuk
digelindingkan manual selama setidaknya tiga
hari. Sampel kemudian dapat disimpan dalam
beberada wadah kaca ataupun plastik dan
diberi label (Gambar 5). Wadah logam tidak
layak digunakan karena dapat mengganggu
homogenitas sampel selama penyimpanan
akibat pengaruh magnetisme.

Gambar 5 bubuk sampel yang telah dikemas
dalam botol plastik.

Sebanyak 1 gram sampel didestruksi
menggunakan tiga asam kuat, yaitu asam klorat
(HCI), asam format (HF), dan asam nitrat
(HNOs). Agar reaksi berjalan lebih cepat dan
sempurna, destruksi dilakukan di atas hotplate.
Penambahan asam perklorat (HCIO4) tidak
diperlukan karena sampel dapat terdestruksi
dengan baik menggunakan tiga asam tadi.
Larutan induk diperoleh dengan pelarutan
dalam HNOs 2%. Pada hari yang sama dengan
pengukuran menggunakan ICP-MS, 1 ml larutan
induk diencerkan dengan HNOz 2% hingga
volume 10 ml. Kebenaran analisis dikonfirmasi
menggunakan dua buah CRM yaitu AGV-2 dan
GBW 7113 yang telah dipreparasi dengan alur
yang sama. Selain untuk memperkuat perkiraan
kebenaran, kedua CRM saling melengkapi
karena beberapa analit yang tak ada nilai
referensinya pada salah satu CRM dapat
ditemukan pada CRM lainnya.
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4. HASIL DAN PEMBAHASAN

Penentuan Limit of Detection (LOD)

Enam tingkat larutan kalibrasi untuk setiap analit
dibuat untuk penentuan limit deteksi (Limit of
Detection), yaitu 0,1 ppb, 1 ppb, 5 ppb, 10 ppb,
25 ppb, dan 50 ppb. Kurva Kalibrasi
perbandingan antara nilai pengukuran dan nilai
yang diharapkan dapat terbentuk dengan
memplot data ke dalam diagram kalibrasi. Kurva
kalibrasi hasil pengukuran disimpulkan semakin
baik jika slop kurva semakin mendekati 1.
Persamaan regresi linear kurva tersebut tertera
pada persamaan (1)

y:ax+b ............. (1)

respon hasil pengukuran, slop kurva, respon
yang diharapkan, dan intersep disimbolkan
sebagai y, a, x, dan b secara berturut-turut pada
persamaan di atas.

Rerata pengukuran dilambangkan dengan X
sedangkan n adalah jumlah analisis. Dengan
demikian, respon limit deteksi dapat dikalkulasi
sebagai tiga kali nilai standar deviasi kurva
kalibrasi (Sd) menggunakan persamaan (2) dan
persamaan (3). Kemudian, limit of detection
(LOD) berdasarkan nilai konsentrasi dihitung
berdasarkan persamaan (4)

Sd = (3 (Xi-X)%(n-2))"0.5 ............ 2
Yiob =3 XS i 3)
LOD = (yLop + @) + (b+a)

Nilai positif pada intersep (b) dalam persamaan
(4) bermakna bahwa analit telah dapat terbaca
pada limit tersebut. Pada sisi lain, intersep
negatif menandakan bahwa tingkat limit deteksi
tersebut belum cukup untuk dapat membaca
konsentrasi suatu analit. Oleh sebab itu,
intersep (b) pada persamaan (4) hanya
diperhitungkan jika bernilai negatif, namun dapat
diabaikan bila bernilai positif (Kruve dkk., 2015;
Irzon, 2018). Nilai LOD setiap analit dapat
diperhatikan pada Tabel 1.

Tingkat Kebenaran Analisis

Kebenaran pada studi ini ditaksir berdasarkan
perbandingan hasil analisis kedua CRM
terhadap nilai referensinya. Preparasi terhadap
CRM harus dilaksanakan serupa dengan
preparasi sampel untuk menghindari kesalahan
akibat bias metode. Kebenaran disimpulkan
semakian baik jika semakin mendekati 100%.
Analisis kedua CRM dilakukan tiga kali (triplo)
agar presisinya pun dapat dihitung. Interval
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toleransi terhadap kebenaran sangat terkait
dengan tingkat ketelitian pengukuran. Oleh
sebab itu, kebenaran pada studi ini dianggap
baik dengan rentang 100+20% karena sesuai
dengan derajat ketelitian analisis pada kadar
ppm (Hidayat dan Novita, 2012; Mermet dan
Granier, 2012; Susanti dkk., 2014; Irzon, 2018).
Kebenaran setiap analisis dihitung berdasarkan
persamaan (5). Hasil kalkulasi kebenaran
menunjukkan bahwa hampir seluruh analit
berada dalam rentang keberterimaan, kecuali
Cs (Tabel 2). Dengan demikian, analit Cs tidak
dilanjutkan dalam proses selanjutnya dalam
penentuan nilai referensi calon IRM ini.

Kebenaran = rerata pengukuran x 100% ....(5)
nilai referensi

Tabel 1 Hasil penentuan limit deteksi pada
penelitian ini dalam satuan ppb.

Unsur L . Unsur Limit .
deteksi deteksi
Y 4,17 Dy 9,13
Nb 0,95 Ho 3,45
La 4,93 Er 6,14
Ce 4,94 Tm 3,54
Pr 3,75 Yb 4,49
Nd 9,63 Lu 2,98
Sm 2,33 Ta 4,29
Eu 3,73 TI 7,71
Gd 4,66 Th 3,09
Tb 3,56 U 4,53

Penentuan Presisi

Presisi pengukuran dimaknai sebagai tingkat
kemiripan hasil pengujian pengukuran yang
dilakukan secara berulang terhadap sampel
homogen (Utami, 2017; Irzon dan Kurnia, 2019;
Irzon dan Kurnia, 2020). Oleh sebab itu, empat
wadah sampel calon IRM dipilih secara acak
untuk diperiksa kadarnya secara duplo sehingga
total terdapat delapan kali pengulangan
pengukuran. Beberapa teknik telah diajukan
untuk penentuan derajat presisi, diantaranya
relative standard deviation (RSD, simpangan
baku relatify dan metode Horwitz (CVhorwitz).
Batasan keberterimaan presisi berdasarkan
RSD dihitung berdasarkan persamaan (6) dan
sangat tergantung dengan derajat ketelitian
metode pengukuran yang digunakan. Rentang
keberterimaan RSD semakin luas seiring
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dengan peningkatan ketelitian suatu teknik
pengukuran (Hidayat dan Novita, 2012; Fatimah
dkk., 2020). Lebih jauh, metode Horwitz
melanjutkan pengukuran presisi berdasarkan
RSD terhadap variansi Horwitz (CVromwitz) Yang
dikalkulasi menggunakan persamaan (7) seperti
diterapkan pada beberapa penelitian
sebelumnya (Eka dkk., 2012; Utami dkk., 2017,
Irzon dkk., 2020).

RSD = Standar Deviasi x 100 ............... (6)
X

CVHoritz = 21:05109C e (7)

Parameter C pada persamaan (7) adalah
konsentrasi rerata pengukuran. Rentang
keberterimaan presisi pada studi ini adalah RSD
harus kurang dari 2/3 dari nilai CVHowitz. Hasll
analisis calon IRM secara berulang berikut RSD
dan CVwowitz Setiap analit dapat diperhatikan
pada Tabel 3.

Tabel 2 Hasil pengukuran CRM AGV-2 dan GBW-7113 untuk penentuan kebenaran analit.

AGV 2 GBW 7113
Unsur Hasi_l _ Nilai_ _ Kebenaran Hasill _ NiIa_i_ _ Kebenaran
analisis sertifikasi (%) analisis sertifikasi (%)
Li - t.d. - 14.1 12.7 111.02
Y 194 20 97.00 41,95 425 98.71
Nb 16.34 15 108.93 39.03 34.3 113.79
'cs - td - 025 009 21778

La 43,98 38 115.74 92.1 82.7 111.37
Ce 67.14 68 98.74 164.04 163 100.64
Pr 9.79 8.3 117.95 22.36 18.4 121.52
Nd 30.11 30 100.37 77.2 64.5 119.69
Sm 5.19 57 91.05 11.89 11.7 101.62
Eu 1.624 1.54 105.45 1.09 1.18 92.37
Gd 5.16 4,69 110.02 10.52 9.47 111.09
Th 0.73 0.64 114.06 1.5 1.51 99.34
Dy 3.25 3.6 90.28 7.9 8.19 96.46
Ho 0.59 0.71 83.10 1.41 1.64 85,98
Er 1.78 1.79 99,44 4,32 4,31 100,23
Tm 0.26 0.26 100.00 0.65 0.73 89.04
Yb 1.66 1.6 103,75 4,02 451 89.14
Lu 0.24 0.25 96.00 0.55 0.67 82.09
Th 711 6.1 116,56 32,46 27.1 119,78
U 1.77 1.88 94,15 411 4,83 85.09

Analit Cs tidak dilanjutkan dalam penentuan nilai acuan akibat tingkat kebenarannya yang rendah berdasarkan

uji CRM (ditandai dengan kotak merah)

Tabel 3 Konsentrasi analit dari delapan kali pengukuran berikut parameter RSD dan 2/3 CVHoritz.

Wadah 1 Wadah 2 Wadah 3 Wadah 4 2/3
Unsur RSD

Testl Test Testl  Test Testl Test2 Testl Test2 CVHorwit
Li 1343 936 1089 9370 156.2 1504 1336 134.1
Y 485 5,70 5.49 5.05 4,36 4,65 4,95 4,53
Nb 8.95 136 17.09 2255 2722 2343 10.65 11.25
La 27.84 277 2756 27.00 2728 2770 2719 26,63 153 6.48
Ce 5336 518 5678 5181 5989 5238 5480 5194 540 5.85
Pr 6.77 714  7.99 7.13 8.47 7.25 7.65 7.09 780 7.89
Nd 16.23 18.7 20,90 18.30 17.57 18.76 19.94 18.01 7.69 6.87
Sm 453 5,03 5,38 5,03 573 4,91 5.27 4,89 711 8.35
Eu 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.03 0.02 0.02 16.8 18.32
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Wadah 1 Wadah 2 Wadah 3 Wadah 4 2/3
Unsur RSD }

Test1 Test Test1 Test Test1 Test 2 Test1 Test 2 CVHorwit
Gd 3.30 3.56 3.77 3.49 3.97 3.44 3.64 3.36 6.23 8.81
Th 0.27 0.30 0.32 0.29 0.33 0.28 0.30 0.27 7.47 12.82
Dv 1.30 1.44 1.44 1.35 1.44 1.30 1.38 1.27 5.17 10.18
Ho 0.14 0.17 0.17 0.15 0.15 0.13 0.15 0.13 104 14.21
Er 0.55 0.63 0.61 0.57 0.56 0.52 0.56 0.51 7.22 11.63
Tm 0.10 0.11 0.11 0.10 0.10 0.10 0.10 0.09 6.33 15.06
Yb 0.73 0.83 0.80 0.77 0.74 0.71 0.77 0.69 6.17 11,13
Lu 004 006 005 005 004 004 005 003 RO
Th 25.89 28.6 28.40 28.83 3222 29.10 28.15 28.81 6.00 6.43

U 0.04 012 031 0.20 0.40 0.13 011 0.40

Presisi pengulangan pengukura analit Li, Y, Nb, Lu, dan U (ditandai dengan kotak merah) terdeteksi rendah

sehingga tidak layak untuk menjadi nilai acuan

Hasil Pengukuran ICP-MS

Berdasarkan hasil pengukuran (Tabel 3), litium
adalah satu-satunya elemen dengan rerata
konsentrasi >100 ppm, vyaitu 125,64 ppm.
Cerium, lantanum, dan niodimium adalah unsur
tanah jarang berkadar terbesar dengan rerata
masing-masing 54,10 ppm, 27,37 ppm, dan
18,56 ppm secara berurutan. Secara umum UTJ
terbagi dalam dua kelompok, yaitu UTJ-ringan
(deret La hingga Sm) dan UTJ-berat (deret Eu
hingga Lu, Sc, dan Y) seperti dikemukakan oleh
Nassar dkk (2015) dan Irzon dkk (2017). UTJ-
ringan relatif jauh lebih melimpah daripada UTJ-
berat yang berhaga mahal. Sampel yang

ditetapkan sebagai nilai informasi dari calon IRM
ini.

Penentuan Nilai Rujukan

Konsentrasi rujukan suatu bahan referensi
terdiri dari dua kelas. Nilai referensi bisa
ditetapkan ketika bahan referensi tersebut telah
melalui uji intra-laboratorium dan antar
laboratorium. Pada sisi lain, kandungan suatu
bahan referensi hanya dapat dikategorikan
sebagai nilai informasi jika tidak melalui uiji
banding antar laboratorium (Jochum dkk.,
2016). Kelimpahan analit dari calon IRM pada
studi ini merupakan nilai informasi berdasarkan
aturan tersebut. Konsentrasi analit pada SS

diperiksa memiliki kadar UTJ menengah dengan Pang 10 sebagai salah satu IRM di
rerata jumlah total 119 ppm. Diantara UTJ-berat, Laboratorium Pusat Survei Geologi yang
terdapat tiga analit yaitu Itrium, gadolinium dan bermatriks sedimen aliran payau telah

disprosium berkelimpahan >1 ppm. Rasio kadar
UTJ-ringan/UTJ-berat pada sampel adalah
16,39 yang menunjukkan bahwa UTJ-ringan
sangat dominan. Elemen radioaktif terdeteksi
pada kadar menengah dengan rerata
konsentrasi U dan Th sebesar 28,75 ppm dan
0,21 ppm secara berurutan.

Presisi

Berdasarkan syarat keberterimaan presisi pada
studi ini, maka sebagian besar analit lolos uiji

ditingkatkan dari nilai informasi menjadi nilai
referensi melalui uji banding yang melibatkan
empat laboratorium eksternal berskala nasional
(Irzon dan Kurnia, 2019).

Rentang ketidakpastian secara umum
menggambarkan kisaran ketidakakuratan dari
suatu set pengukuran. Nilai ketidakpastian
harus dicantumkan dalam suatu nilai referensi
terkait dengan kemungkinan adanya
inhomogenitas antar pengukuran maupun antar

presisi. Kedua unsur jarang bernomor atom sampel. Standar deviasi dari pengulangan
rendah yaitu litum dan niobium tidak presisi ~ Pengukuran  telah  dijadikan  rentang
dengan RSD >> 2/3 CVhomitz. RSD Itrium dan ketidakpastian pada beberapa penelitian

lutetium yang merupakan anggota UTJ hanya
sedikit melebihi syarat keberterimaan presisi
namun tidak bisa dilanjutkan dalam proses
berikutnya. Diantara elemen radioaktif, analit Th

sebelumnya (Désenfant dan Priel, 2017; Irzon
dan Kurnia, 2019). Derajat ketepatan suatu nilai
informasi ataupun nilai referensi terindikasi dari
rendahnya  kisaran ketidakpastian dan

dikategorikan  presisi  namun U tidak sebaliknya. Oleh sebab itu, nilai informasi bahan
berdasarkan  ketentuan yang ditetapkan. referensi internal pada studi ini adalah rataan
Dengan demikian, terdapat empat belas delapan kali pengulangan pengukuran berikut

konsentrasi analit yang dianggap pantas untuk

standar deviasinya. Nilai informasi empat belas
analit pada calon IRM terangkum dalam Tabel
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4. Optimasi proses preparasi sampel, set-up
perangkat pengukuran, dan penambahan

jumlah pengulangan analisis dijadikan solusi
untuk memperbaiki derajat ketidakpastian.

Tabel 4 Nilai informasi pada IRM yang dipelajari.

Analit Nilai informasi

Analit Nilai informasi

(ppm) (ppm)
La 27,37 = 0,42 Thb 0,30 + 0,02
Ce 54,10 + 2,92 Dy 1,37 + 0,07
Pr 7,44 + 0,56 Ho 0,15 + 0,02
Nd 1856 = 1,43 Er 0,56 + 0,04
Sm 5,10 + 0,36 Tm 0,10 + 0,01
Eu 0,03 + 0,00 Yb 0,76 + 0,05
Gd 3,57 + 0,22 Th 28,75 + 1,73
5. KESIMPULAN DAFTAR PUSTAKA
Sampel bermatriks granit teralterasi dari Argyraki, A., & Kelepertzis, E. (2014). Urban soil

Tambang Pemali di Pulau Bangka telah diambil,
melalui proses homogenisasi, dikemas, dan
diperiksa secara acak untuk menjadi bahan
referensi internal menggunakan perangkat ICP-
MS. Limit deteksi berada pada kisaran ppb yang
membuktikan tingkat deteksi tinggi  dari
perangkat yang digunakan. Pengukuran elemen
Cs dianggap tidak akurat berdasarkan uji dua
buah CRM. Berdasarkan syarat presisi
pengukuran pada studi ini, terdapat 14
konsentrasi analit yang dapat dijadikan rujukan
berupa nilai informasi. Bahan referensi internal
ini telah siap dipergunakan sebagai pendamping
CRM pada analisis sampel dengan matriks yang
sesuai. Nilai rujukan pada studi ini merupakan
nilai informasi yang dapat ditingkatkan menjadi
nilai referensi melalui uji antar laboratorium
pada masa yang akan datang.
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