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Di dalam sebuah pengujian diperlukan adanya kendali mutu. Hal ini sangat berguna 
untuk memantau keabsahan pengujian yang dilakukan. Selain itu, apabila diternukan hal yang 
berada di luar kriteria analisis yang telah ditetapkan, maka dapat segera dilakukan tindakan 
untuk mengkoreksi permasalahan tersebut, dan pelaporan hasil yang salah dapat dicegah. 
Kcndali mutu analisis unsur tanah jarang (REE) dengan induclive(y coupled 
plasma-masspectrometo1 (TCP-MS) di Laboratorium Pusat Survei Geologi dilakukan secara 
internal melalui pengecekan presisi (repeatibilitas) clan akurasi. Selain itu, juga dilakukan 
pengendalian mutu pengujian secara eksternal melalui uji banding. Unsur REE yang 
dimaksud adalah La, ce. Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, clan Lu. Metode uji 
REE clengan ICP-MS untukmatrik batuan granit, granit teralterasi, sedimen laut lempungan 
clan sedirnen laut pasiran memiliki presisi yang baik, yaitu nilai koefisien variansi (KV) yang 
dihasilkan dari 8 kali pengukuran memiliki nilai lebih renclah dibandingkan clengan KV 
Horwitz. Analisis unsur Ce, Sm, Eu, Tb, Dy, Ho, Er, Tm clan Yb pada CRIVI AGV 2 clan GBW 
7113 memiliki akurasi baik, yaitu recovery yang dihasilkan pada rentang 80-120%. Analisis 
REE clengan ICP-MS pacla matriks granit terlaterasi clan sedimen laut lempungan 
menghasilkan uji banding yang kurang rnemuaskan untuk unsur Dy, Er, Eu dan Lu. Sampel 
dengan matriks granit clan sedirnen laut pasiran rnenunjukkan hasil uji banding yang tidak 
berbeda antar laboratorium. Secara umum dari pengecekan presisi, akurasi clan hasil uji 
banding tersebut, metode analisis REE dengan ICP-MS ini sudah cukup baik, tetapi masih 
diperlukan pengembangan metode lebih lanjut untuk bisa meningkatkan presisi, akurasi clan 
hasil uji bandinganalisis REE terutama untuk unsur dengan kadar sangat rendah. 

Kata kunci : ICP-MS, laboratorium, metode uji, REE, uji banding 

ABSTRAK 

Agus Saiful Arifin, Asep Rohiman, Edy Mirnanda, dan Kurnia 
Pusat Survei Gcologi, JI. Diponcgoro no.57 Bandung. 

email: agus.arifin@esdm.go.id 

Evaluasi Mutu HasiLAnalisis Unsur Tanah 
Jarang dengan ICP-MS di Laboratorium 

Pusat Survei Geologi 



2 

Metode Analisis REE dengan ICP-MS 

Analisis REE dengan ICP-MS terdiri dari tahap preparasi clan pengukuran. Pada tahap 
preparasi sampel didestruksi dengan 3 asarn yaitu HF, HN03 clan HC104• Proses destruksi 
ini bisa dilakukan dengan teknik open vessel maupun dose vessel. Pada teknik open vessel sampel 
didestruksi pada kondisi terbuka, di tekanan atmosfer dengan pemanasan menggunakan hot 
plate. Pada teknik dose vessel, sampel didestruksi menggunakan microiuave digester. Proses 
dekstruksi yang sempurna dicirikan dengan tidak adanya sisa sampel yang tidak larut. 
Setelah sampel didestruksi selanjutnya sampel dilarutkan dengan HN03 clan ditanda 
bataskan dalam labu ukur. Sebelum diukur dengan ICP-MS, dilakukan penambahan internal 
standard clan pengenceran sampel 10 kali dengan HNO.i 2%. Pengukuran dengan ICP-MS 
terdiri dari tahap penentuan parameter alat, optimasi alat, penyiapkan program analisis, 
runing analisis clan evaluasi hasil. 

Dekstruksi Sampel 

Sampel ditimbang sebanyak 0, 100 gr clan dipindahkan ke dalam teflon. Ditambah 10 ml 
HF ultra pure clan 2 ml HC104 p.a ditanda bataskan kernudian dipanaskan dengan hotplate 
pada suhu 150° C sampai keluar uap putih, Apabila sampel belum larut maka ditambahkan 

METODOLOGI 

Merujuk kepada ketentuan dalam SNI ISO /IEC 17025 : 2008 mengenai persyaratan 
umum kompetensi laboratorium penguji clan laboratorium kalibrai disebutkan perlu adanya 
jaminan mutu hasil pengujian clan hasil kalibrasi, (klausul 5.9, SN I/ISO /IEC 17025:2008). 
Dalam klausul tersebut disebutkan bahwa laboratorium hams mempunyai prosedur 
pengendalian mutu untuk memantau keabsahan pengujian clan kalibrasi yang dilakukan. 
Data yang dihasilkan harus direkarn sedemik:ian rupa sehingga kecenderungan kesalahan 
pengujian dapardideteksi, clan apabila dimungkinkan, teknik statistik harus diterapkan pada 
pengkajian hasil. Pemantauan tersebut direncanakan clan dikaji. Selain itu, data 
pengendalian mutu dianalisis, clan apabila ditemukan berada di luat kriteria yang telah 
ditetapkan, tindakan yang telah direncanakan harus dilakukan untuk mengkoreksi 
permasalahan dan mencegah pelaporan hasil yang salah. 

Kendali mutu analisis unsur tanah jarang (REE) dengan inductive!J coupled 
plasma-masspectrometry (ICP-MS) di Laboratoriurn Pusat Survei Geologi dilakukan secara 
internal clan eksternal. Kendali mutu internal yang dilakukan terdiri dari pengecekan akurasi 
clan presisi (repeatibilitas). Akurasi dievaluasi dengan menganalisis material standar 
bersertifikat (CRM) bersama-sama dengan sampel, Presisi dievaluasi dengan melakukan 
pengulangan analisis pada selang jumlah sampel tertentu. Kendali mutu eksternal dilakukan 
melalui uji banding antar laboratorium. Frekuensi analisis CR1v1 dilakukan untuk setiap 20 
sampel, tetapi destruksi CR1YI dilakukan setiap 1 bulan dengan tujuan penghematan. Uji 
banding an tar laboratorium dilakukan minimal sekali per tahun. 

Standar acuan yang dipakai apabila memungkinkandisesuaikan dengan matriks sampel. 
Oleh karena matriks sampel yang sering dianalisis adalah batuan beku, maka CRM yang 
dipilih adalah GBW 7113 (batuan beku asarn granitik) dan AGV 2 (batuan beku menengah 
andesit). Uji banding dilakukan dengan laboratorium yang sudah terakreditasi 
menggunakan metode uji yang sama (ICP-MS). 

PENDAHULUAN 

Pengembangan Metode Laboratorium don Sarona Penyelidikan Pusat Survei Geologi 
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Presisi (repeatibilitas) metode uji diperoleh dengan evaluasi data hasil dari analisis sampel 
yang dilakukan secara berulang. Presisi menunjukkan seberapa dekat satu data terhadap data 
lain yangdiperoleh dariaoalisis sampel yang dilakukan secara berulang tersebut, Sarnpel yang 
digunakan untuk pengecekan presisi metode uji REE ini adalah batuan granit, batuan granit 
teralterasi, sedirnen laut pasiran dan sedimen laut lempungan clengan pengukuran 8 kali 
pengulaogan untuk setiap jenis sampel. Keempat sampel tersebut diambil dari Pulau Bangka. 
Sampel tersebut rencananya akan dijadikan inhouse standar di laboratorium Pusat Survei 
Geologi. 

Data evaluasi mutu pengujian REE dengan ICP-MS (metode GL-MU-2.3.1) diambil 
dari hasil analisis sarnpel calon inhot1se stanclar, hasil analisis CRM clan hasil uji banding 
analisis REE dengan ICP-MS di Laboratorium Pusat Survei Geologi dan Intertek.CRM yang 
dipilih adalah GBW 7113 (Granitik, batuan beku asam) dan AGV 2 (Andesit, batuan beku 
menengah), 

Presisi 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

Parameter Lens, Focus, Pool bias, bexapole bias, Nebulizer,fonvard Power, sampling depth, Analog 
Detector, PC Detectordioptimalisasi secara otomatis dalam autotune. 

Optimasi instrumen dengan autotune dimulai dengan menyalakan plasma di ICP-MS. 
Pada langkah rersebut sambil diaspirasikan larutan pencuci HNO.; 2% selarna setengah 
sampai satu jam untuk memanaskan alat clan membilas pengotor yang mungkin ada, Setelah 
itu diaspirasilcan larutan tune B. Sensitifitas yan& terbaca harus memenuhi syarat'Li> 50.10 
cps, 39Co > 100.10 cps, 115 In > 220.10 cps, dan 238 U > 300.10 cps. Setelah itu klik .Autotune, 
Source Tune, clan Next. Tunggu sampai selesai, semua parameter yg terbaca di instrument 
harus terpenuhi. Setelah itu klik Autotune, STD, clan Next. Tunggu sampai selesai, pastikan 
bahwa semua parametei; tuning lolos. 

Setelah proses optimasi instrument ICP-MS selesai dilakukan maka larutan sampel siap 
untuk dianalisis. Dalam proses analisis sampel selalu disertakao aoalisis CRM setiap kali 
runingnya untuk kepentingan kenclali rnutu pengujian. Hasil analisis setiap unsur REE dalam 
CRM dibandingkan clengan nilai kadar yang ada dalarn sertifikat. 

lagi 5 ml HF clan 2 ml HC10,dan dipanaskan sampai keluar uap putih. Suhu dinaikkan sampai 
170°C clan dibiarkan sampai leering. Ditambahkan 5 ml HN 03 ultra pure pekat clan dipanaskan 
lagi sampai larut. Ditambahkan sedikit ultra pure water (u.p.w), didinginkan, dipindahkan ke 
dalam labu ukur 50 ml clan ditancla bataskan dengan u.p.w. 

Larutan sampel dipipet sebanyak 1 ml dimasukkan ke dalam labu ukur 10 ml. 
Ditambahkan 1 ml internal standar Be clan Bi 1 ppm kemudian ditanda bataskan dengan 
HN032%. 

Pengukuran dengan ICP-MS 

Paramater intrumen ygdigunakan untuk analisis REE adalah sebagai berikut: 
:STD 
: 13,0L/min 
:0,90L/min 

Mode instrument 
Aliran gas Ar pendingin 
Aliran gas Ar Auxiliary 

Evaluasi Mutu Hasil Analisis Unsur Tanah Jarang... (Agus Syaiful Ari/in) 
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139La 
140Ce 
141Pr 

146Nd 

147Sm 
153Eu 

157Gd 
159Tb 

163Dy 

165Ho 

166Er 

169Tm 

172Yb 
175Lu 

Tabel 1. Hasil analisis REE dalam sarnpel Granit Tabel 2. Hasil analisis REE dalam sampel Granit 
Teralterasj 

Unsur Cx (ppm) KV (%) KV Horwitzh (%) 

Hasil analisis REE, KV,,""''" dari analisis keempat matrik sampel ditunjukkan dalam 
Tabel 1-4. Dari Tabel 1-4 terlihat bahwa kandungan REE dalam sampel dapat 
dikelornpokkan menjadi 3.yaitu kadar besar (>10 ppm), kadar sedang (2 - lOppm), clan 
kadar rendah (<2 ppm). Gambar 1-3 menunjukan gtafik antara konsentrai unsur clan 
koefisien variasinya untuk masing-masing matriks sampel pada level konsentrasi REE tinggi, 
sedang clan rendah. U nsur yang memiliki kadar besar adalah La, Ce, clan Nd. Unsur dengan 
kadar sedang adalah Pr, Sm. Gd. Unsur yang memiliki kadar kecil adalahEu, Tb, Dy, Ho, Er, 
Tm, Yb, clan Lu. 

Dari Gambar 1 clan 2 terlihat bahwa untuk konsentrasi tinggi (> 10 ppm) clan sedang 
(2-10 ppm) pada sarnpel dengan matriks granit clan sedimen laut pasiran memiliki koefisien 
variasi lebih baik dibandingkan dalam matrik sedimen laut lempungan clan granit teralterasi. 
Untuk konsentrasi rendah (< 2 ppm) sampel dengan matriks granit clan sedimen laut 
lempungan memiliki koefisien variasi yang lebih baik dibandingkan sampel matriks sedimen 
laut pasiran clan granit teralterasi. Hal ini menurrjukkan bahwa besarnya koefisien variansi 
berhubungan dengan tingkat konsentrasi REE yang terkandung di dalam sampel, clan juga 
berhubungan dengan jenis matriks sampel terse but. 

Dimaria C merupakan fraksi dari konsentrasi analit. 

KV . = 21.05 
loge 

Horwitz 

Dimana s merupakan standar deviasi, sedangkan c, adalah rata-rata basil pengukuran 
laboratorium. Pada metode analisis REE dengan ICP-MS ini diusulkan bahwa metode 
dikatakan presisi jika nilai KV kurang dari Kv 11"~"'"' Persarnaan KV Horwitx adalah sebagai 
berikut: 

K v = s/c, x 100 

Presisi pengukuran dinyatakan dalam % koevisien variansi (KV) yang dihitung dengan 
persamaan berikut: 

Pengembangan Metode Labaratorium dan Sarona Penyelidikan Pusat Survei Geo/ogi 

·i 
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Grana Sedlmcn Uu:!. liempunean 

Gambar 2. GraJik konsentrasi unsur dan koefisien variansi sarnpel dengan kadar REE sedang (2 - 10 ppm) 

rz.cc ~------~-------~-------~------ 

Scdlmcn Lavt lempuni::~n 

• 60,!l(I ---- - . 

Gambar 1.Graflk konsentrasi unsur dan koefisien variansi sampel dengan kadar REE tinggi ( >10 ppm) 
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I • i I • ~ ~ • ~ ; ~ ! I ; 
1 .. -==--··:··-·--I.> ----c.--~·~~-~~·---c.--· _" -_ - : ~ 
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Unsur Cx (ppm) KV(%) KV Horwitzh (%) 

147Sm 
153Eu 

157Gd 
159Tb 

163Dy 
165Ho 

166Er 

169Tm 

172Yb 
175Lu 

139La 45.00 
140Ce 64.40 

141Pr 9.00 

146Nd 26.70 

Tabel 3Hasil analisis REE dalarn sampel Sedimen Laut 
Pasiran 

Tabet 4.Hasil analisis REE dalarn sampel Sedimen Laut 
Lempungan 

Unsur Cx (ppm) KV (%) KV Horwitzh (%) 

Evaluasi Mutu Hasil Analisis Unsur Tanah Jarang ... (Agus Syaiful Arifin) 
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Dimana Ca merupakan konsentrasi analit hasil pengukuran laboratorium, sedangkan 
CCRM merupakan konsentrasi analit yang tertera di dalam sertifikat. Menurut AOAC 
(Association of Official Ana!Jticaf Chemis~ nilai recovery sebuah metode merupakan fungsi 
konsentrasi yang nilainya sesuai Tabel 5 

Berdasarkan sertifikat CRM, kandungan REE dalam AGV 2 berk.isar antara 0.25 - 68 
ppm, sedangkan dalam GBW 7113 berkisar antara 0.67 - 163 ppm. Dengan 
mempertimbangkan Tabel 5 clan tingkat kesulitan di dalam metode analisis REE yang telah 
c:likembangkan, maka diusulkan bahwa recovery dari analisis CRM AGV 2 clan GBW 7113 
harus berada dalam range 80-120% untuk kadar unsur yang kurang dari 100 ppm, clan 90- 
107% untuk kadar unsur lebih dari 100 ppm. (T abel 6). 

recovery = C0 I CcRM x I 00 

Akurasi metode uji c:liperoleh dengan membandingkan hasil analisis CRM GBW 7113 
clan AGV 2 yang c:lianalisis bersama sampel dengan nilai yang ada dalam sertifikat. Akurasi 
menunjukkan seberapa dekat nilai dari sebuah pengukuran terhadap nilai sebenarnya. 
Akurasi dinyatakan dalam bentuk % recovery yang dihitung dengan persamaan berikut: 

Dari Tabel 1 - 4, secara umum presisi metode uji REE baik kadar tinggi, sedang clan 
rendah pada empat matriks yang berbeda terse but memiliki presisi yang baik, yaitu nilai KV 
yang c:lihasilkan dari 8 kali pengukuran memilik.i nilai yang lebih rendah c:libanc:lingkan 
dengan KV Horwitz. Namun, untuk unsur Nd pada sampel sec:limen laut lempungan clan 
unsur Tm pada sampel sampel sec:limen laut pasiran memiliki nilai KV yang lebih besar 
dibanc:lingkan persyaratan yang c:liusulkan. Oleh karena itu, diperlukan percobaan atau 
pengembangan metode analisis lebih lanjut untuk melihat apakah nilai presisi metode ini 
masih bisa c:litingkatkan. Hal ini dikarenakan nilai presisi akan berkontribusi terhadap 
ketidakpastian pengukuran yang dihasilkan, 

Akurasi 

-------- 

Sedlmen uut ltmpunpn- - - 

- - - ·----{;ranlt - 

'11 ~::: 

N.00 

21,00 - --- - 

20.00 

I
I :::: 

1•.00 

I 12.00 

! 10.00 I a.eo 

i. i •.oo 

'I :: . ~ ... & ~ ~ & • ~ ~ 
I ~ ~ ~ ~ ~ i ~ ~ ~ ~ ~ ~ 
i--·--- '---·----------·--------- 

Garn bar 3. Grafik konsentrasi unsur dan koefisien variansi sarnpel dengan kadar REE sedang ( <2 ppm) 

Pengembangan Metode Loborotorium dan Sarana Penyelidikan Pusat Survei Geo/ogi 
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Hasil analisis CRM AGV-2 clan GBW 7113 masing-masing dapat dilihat pada Tabel 7 
clan Tabel 8. Dari Tabel 7 memperlihatkan bahwa semua unsur hasil analisis CRM AGV 2 
memenuhi persyaratan recovery 80-120% kecuali La, sedangkan pada CRM GBW 7113, 
semua unsur memenuhi persyaratan recovery 80-120% kecuali Pr, Nd, Gd clan Lu. Hasil 
evaluasi mutu terhadap dua jenis matriks memperlihatkan bahwa terdapat beberapa 
parameter yang hasilnya memenuhi persyaaratao dalam kedua matriks seperti Ce, Sm, Eu, 
Tb, Dy, Ho, Er, Tm, clan Yb. Diperlukan. penyelidikan lebih lanjut untuk bisa mengetahui 
penyebab terlalu besarnya reco11ery La pada CRM AGV 2 clan juga Pr, Nd, Gd pada CRM 
GBW 7113, serta terlalu kecilnya recovery Lu pada CRM GBW 7113. Salah satu hal yang bisa 
dilakukan adalah melihat apakah diperlukan adanya faktor koreksi akibat adanya interferensi 
an tar unsur. 

Tabel 6. Hasil Analisis REE dalam CRM AGV 2 

Label Hasil Analisis Sertifikat % Recovery 

139La 51.43 38 135 

140Ce 66.79 68 98 

141Pr 9.06 8.3 109 

146Nd 28.71 30 96 

147Sm 5.14 5.7 90 
153Eu 1.62 1.54 105 

157Gd 5.36 4.69 114 

159Tb 0.55 0.64 86 

163Dy 3.09 3.6 86 

165Ho 0.60 0.71 84 

166Er 1.64 1.79 91 

1.69Tm 0.24 0.26 90 

172Yb 1.55 1.6 97 
175Lu 0.24 0.25 94 

Kadar Anal it(%) Rasio Analit Unit Recovery rata-rata (%) 
100 100% 98 - L02 
>=10 10-I 10% 98 - 102 
>=l 10-2 1% 97- 103 
>=0.1 w-3 0.1% 95 - 105 
0.01 10-4 100 ppm 90- 107 
0.001 10-5 lOppm 80- 110 
0.0001 10-6 1 ppm 80- 110 
0.00001 10-7 LOO ppb 80- 110 
0.000001 10-8 10 ppb 60- 115 
0.0000001 10-9 l ppb 40- 120 

Tabel 5. Konsentrasi Analit menurut AOAC 

Eva/uasi Mutu Hasi/ Analisis Unsur Tanah Jarang ... (Agus Syaifu/ Arifin) 
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Tabel 7. Hasil Analisis REE dalam CRM AGV 2 

Label Hasil Analisis Sertifikat % Recovery 

139La 83.50 82.7 101 

140Ce 164.04 163 101 

141Pr 24.36 18.4 132 

146Nd 78.60 64.5 122 

147Sm 11.89 11.7 102 

153Eu 1.09 1.18 92 

157Gd 12.02 9.47 127 t: 

159Tb 1.50 1.51 99 

163Dy 7.90 8.19 96 

165Ho 1.41 1.64 86 

166Er 4.32 4.31 100 

169Tm 0.65 0.73 89 p 
d 

172Yb 4.02 4.51 89 I] 

175Lu 0.53 0.67 79 5, 

b 
k 

Tabel 8. Hasil uji banding analisis REE dengan ICP-MS Laboratorium PSG (!) dengan Laboratorium lntertek (U) n 
k 
k 

Gran it Sedimen Laut Pasiran Granit Alterasi Sedimen Laut Lempungan k 
Unsur II 1/11% II 1111% II 1111% II 1111% c 

58.2 68 86 41.1 40.4 102 28.6 
C' 

La 29.3 98 29.2 27.5 106 

Ce 60.4 70.4 86 80 86.3 93 71.5 79.8 90 49.8 50.3 99 

Pr 13.4 13.8 97 8.8 8.84 100 8.2 8.68 94 5.08 5.2 98 F. 
Nd 46.6 50.2 93 30.6 30.5 100 27.1 27.4 99 17.2 17.3 99 

Sm 10.3 11.4 90 6.1 5.9 103 7.2 7.5 96 3.2 3.5 91 

Eu 0.9 1 90 0.1 <0.1 <0.1 <0.1 100 0.4 0.3 133 

Gd 9.2 10.2 90 5 5.3 94 4.7 5.4 87 3.4 3.2 106 

Tb 1.4 1.4 100 0.4 0.44 91 0.5 0.54 93 0.36 0.3 120 

Dy 9 9.1 99 2 2 100 2.1 3 70 2.3 2 115 

Ho 1.5 1.5 100 0.3 0.3 100 0.6 0.5 120 0.4 0.4 100 

Er 4.1 4.3 95 0.7 0.7 100 1.1 1.7 65 1.4 140 

Tm 0.5 0.5 100 0.1 <0.1 0.2 0.2 100 0.2 0.2 100 

Yb 3.7 4 93 0.6 0.6 100 1.9 1.9 100 1.7 1.6 106 
Lu 0.5 0.57 88 0.1 0.09 111 0.2 0.28 71 0.26 0.2 130 



9 

Metode uji REE clengan ICP-MS untuk matrik batuan granit, granit teralterasi, 
sedimen laut lempungan clan sedimen laut pasiran memiliki presisi yang baik, yaitu 
nilai KV yang dihasilkan dari 8 kali pengukuran memiliki nilai lebih renclah 
dibandingkan clengan KV Horwitz. Diperlukan percobaan atau pengembangan 
metode analisis lebih lanjut untuk melihat apakah nilai presisi dari metode ini masih 
bisa ditingkatkan karena akan berkontribusi terhadap ketidakpastian pengukuran 
yang dihasilkan. 
Analisis REE dengan ICP-MS pacla CRM AGV 2 unruk unsur Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, 
Gd, Tb,Dy, Ho, Er, Tm, Yb, clan Lu memiliki akurasi yang baik. CRM GBW 7113 
unsur La, Ce, Sm, Eu, Th, Dy, Ho, Er, Tm, Yb memiliki akurasi yang baik. 
Diperlukan percobaan atau peogembangan metode analisis lebih lanjut untuk bisa 
meningk.atkan akurasi metode, salah satunya adalah pengecekan factor koreksi 
akibat interferensi antar unsur yang terdapat di dalarn matriks. 
Uji banding analisis REE dengan ICP-MS untuk sampel dengan matriks granit clan 
sedimen laut pasiran menunjukkan hasil yang tidak berbeda,sedangkan pada matriks 
granit terlaterasi clan sedimen laut lempungan menghasilkan uji banding yang 
kurang memuaskan untuk unsur Dy, Er, Eu, clan Lu, karena memiliki konsentrasi 

KESIMPULAN 

Kendali Mutu Eksternal (Uji Banding) 

Mutu hasil pengujian selain dipantau secara internal melalui pengecekan akurasi clan 
presisi juga secara eksternal dengan melakukan uji banding antar laboratorium. Kegiatan 
ujibanding terdiri atas penyiapan sampel yang akan diujibandingkan, menentukan peserta 
ujibanding clan mernbuat protokol analisis, menyerahkan sampel untuk uji banding pada 
seluruh laboratorium peserta clan evaluasi hasil uji banding. Peserta uji banding yang dipilih 
untuk uji banding analisis REE ini adalah Laboratoriurn Intertek, Hal ini dikarenakan analisis 
REE di laboratorium Intertek telah terakreditasi ISO /IEC 17025: 2008. 

Sampel yangdipakai untuk uji banding kali ini aclalah sampel yang sama yang digunakan 
untuk uji presisi, yaitu batuan granit, batuan granit teralterasi, sedimen laut pasiran clan 
seclimen laut lempungan Sampel yang diperoleh dari lapangan setelah dikeringkan kemudian 
digerus sampai berukuran kurang dari 75 µm, dihomogenkan clan dibagi dalam beberapa 
kemasan. Tabel 8 menunjukkan hasil analisis REE dengan ICP-MS di Laboratoriurn Pusat 
Survei Geologi (I) clan Laboratorium Intertek (II) 

Evaluasi uji banding belum bisa diterapkan secara statistik dikarenakan belum dilakukan 
pengujian dalam jumlah pengulangan yang cukup, Evaluasi uji banding kali ini dilakukan 
dengan menghitung perbandingan hasil analisis di kedua laboratorium. Hasilnya dikatakan 
mirip jika perbandingan berada pada rentang 80-120 %. Dari Tabel 8 terlihat bahwa untuk 
semua parameter pada matrik granit clan sedimen laut pasiran menunjukkan hasil yang tidak 
berbeda di keclua laboratorium. Unsur Dy, Er clan Lu menghasilkan perbandingan yang 
kurang dari 80% pacla sampel clengan matriks granit teralterasi. Unsur Eu, Er clan Lu 
menghasilkan perbandingan yang lebih dari 120% pada sampel clengan matriks sedimen laut 
lempungan. Perbandingan yang diluar batas 80-120 % tersebut teramati untuk unsur clengan 
kadar kurang dari 2 ppm. Untuk bisa melihat apakah data untuk unsur dengan kadaryang 
kecil tersebut benar-benar berbeda secara nyata atau tidak, diperlukan analisis secara statistik. 
Oleh karena itu diperlukan uji banding yang dilakukan dengan jumlah pengulangao yang 
cukup, Selain itu, bisa juga dilakukan uji banding dengan beberapa laboratorium yang lain. 

Eva/uasi Mutu Hasi/ Analisis Unsur Tanah Jarang... (Agus Syaifu/ Ari/in) 
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DAFTAR PUSTA.KA 

yang kecil. Diperlukan uji statistik untuk melihat apakah benar terdapat perbedaan 
nyata dari uji banding kedualaboratorium ini. 
Secara umum dari pengecekan presisi, akurasi clan hasil uji banding metode analisis 
REE dengan ICP-MS ini sudah cukup baik, tetapi rnasih diperlukan pengembangan 
rnetode lebih lanjut untuk bisa meningkatkan presisi, akurasi clan hasil uji banding 
analisis REE terutama untuk unsur dengan kadar sangat rendah 

Pengembangan Metode Laboratorium dan Sarona Penyelidikan Pusat Survei Geologi 
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