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ABSTRAK 
 

Sfalerit adalah salah satu mineral bijih sulfida yang menjadi bahan baku konsentrat seng sulfida (ZnS). Sfalerit di 

alam perlu diolah melalui proses konsentrasi agar menjadi konsentrat ZnS yang tinggi nilai jual. Kadar seng (Zn) 

dalam konsentrat ZnS ditetapkan secara kompleksometri mengacu ISO 13658:2000 yang dimodifikasi pada tahap 

preparasi. Penelitian ini bertujuan untuk memastikan validitas hasil penetapan kadar Zn dalam Konsentrat ZnS 

metode modifikasi ISO 13658:2000 yang dilakukan oleh dua orang analis dengan parameter uji kinerja metode 

meliputi presisi (Ripitabilitas dan reprodusibilitas), akurasi (Persen perolehan kembali dan perbandingan hasil uji 

terhadap nilai benar dalam sertifikat CRM), dan perhitungan ketidakpastian relatif. Sampel yang digunakan yaitu 

certified reference material (CRM) O354 matriks konsentrat seng sulfida yang memiliki kadar Zn sebesar 

(49,30±2,46)%. Hasil penetapan Zn dalam CRM O354 oleh Analis X diperoleh rerata sebesar 49,23% dengan 

RSD=0,37% dan rentang Recovery=(99,5-100,6)% sedangkan Analis Y diperoleh rerata sebesar 49,03% dengan 

RSD=0,64% dan rentang Recovery=(98,1-99,9)%. Rerata hasil penetapan Analis X dan Analis Y sebesar 49,13% 

dengan ketidakpastian gabungan diperluasnya sebesar 1,90% sehingga kadar Zn diperoleh sebesar (49,13±1,90)% 

maka ketidakpastian relatif (KR) diperoleh sebesar 3,87%. Kriteria minimum evaluasi kinerja metode dengan uji 

presisi secara ripitabilitas yaitu RSD<2/3CV Horwitz dan reprodusibilitas (Uji F) yaitu Fhitung<Ftabel sedangkan 

kriteria minimum uji akurasi dengan persen perolehan kembali yaitu Recovery=(98-102)% sedangkan kriteria 

minimum perbandingan hasil uji terhadap nilai benar dalam sertifikat CRM (Uji t) yaitu thitung<ttabel dan kriteria dari 

ketidakpastian relatif (KR) yaitu <5%. Hasil evaluasi validitas penetapan Zn dalam Konsentrat ZnS menggunakan 

metode modifikasi ISO 13658:2000 telah memenuhi semua parameter validitas hasil uji. 

 

Kata kunci: validitas, kompleksometri, seng (Zn), konsentrat seng sulfida (ZnS). 

 

 

ABSTRACT 
 

Sphalerite is one of the sulfide ore minerals that serves as the raw material for zinc sulfide concentrate (ZnS). 

Sphalerite in nature needs to be processed through a concentration process to become a high-value ZnS 
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concentrate. The determination of zinc (Zn) content in the ZnS concentrate is carried out using complexometric 

methods, referring to the modified ISO 13658:2000 method in the preparation stage. In this research, the 

validity of the test results was conducted using several parameters, including precision testing (repeatability and 

reproducibility), accuracy (recovery and test result comparison with CRM value), and measurement of relative 

uncertainty in Zn content determination in ZnS concentrate using the modified ISO 13658:2000 method, it is 

conducted by two analysts. Certified reference material (CRM) O354 with a Zn content range of (49,30±2,46)% 

was used as a sample in this research. Zinc content in CRM O354 by Analyst X obtained 49.30% with 

RSD=0.37% and range of Recovery=(99.5-100.6)%, while Analyst Y obtained 49.03% with RSD=0.64% and 

range of Recovery=(98.1-99.9)%. Mean results of the determination of Analyst X and Analyst Y is 49.13% with 

an uncertainty expanded by 1.90% so, Zn content is obtained at (49,13±1,90)% and the relative uncertainty is 

obtained at 3.87%. The minimum criteria for precision testing in terms of repeatability are RSD<2/3 CV 

Horwitz, and for reproducibility (F-test), Ftest<Ftable, for accuracy testing in terms of Recovery=(98-102)% and 

test result comparison with CRM value (t-test), ttest<ttable as well as the minimum criteria for measurement of 

relative uncertainty<5%. Therefore, the test results of the modified ISO 13658:2000 method for Zn 

determination in ZnS concentrate have fulfilled all the validity parameters of the test results. 

 

Keywords: validity, complexometry, zinc (Zn), zinc sulfide (ZnS) concentrate. 

 

 

PENDAHULUAN 

 

Konsentrat seng sulfida (ZnS) merupakan hasil 

dari flotasi dengan bahan baku mineral bijih 

sulfida. Purawiardi (2020) memaparkan bahwa 

contoh mineral sulfida salah satunya adalah 

sfalerit (ZnS). Menurut Tiu dkk. (2022) sfalerit 

(ZnS) merupakan mineral bijih sulfida yang 

berkontribusi sebanyak 95% sebagai bahan 

baku produksi konsentrat Zn di tambang dunia. 

Astuti dkk. (2018) menguraikan prinsip kerja 

flotasi pada produksi konsentrat yaitu 

memisahkan mineral dari bijihnya dengan 

mengapungkan mineral tersebut agar terpisah 

dari pengotornya yang dilakukan dalam sel 

flotasi. Konsentrat ZnS yang diambil dari 

Bogor, Jawa Barat yang dianalisis Amalia, 

Wahyudi dan Dahlan (2018) mengandung 

seng (Zn) sebesar 59,0% sedangkan konsentrat 

ZnS yang diambil dari Provinsi Yunnan, China 

telah dianalisis oleh Liu dkk. (2021) 

mengandung Zn sebesar 52,29%. Hasil 

analisis Zn dalam konsentrat ZnS berdasarkan 

beberapa penelitian memiliki kadar yang 

berbeda, hal ini sangat bergantung pada proses 

produksi dan kebijakan setiap produsen. Kadar 

Zn dalam proses produksi konsentrat ZnS perlu 

ditetapkan. Menurut Keputusan Menteri 

Perdagangan Republik Indonesia Nomor 1195 

Tahun 2022 tentang Harga Patokan Ekspor 

Atas Produk Pertambangan Yang Dikenakan 

Bea terdapat berbagai harga patokan ekspor 

(HPE) yang diatur berdasarkan kadar Zn dari 

konsentrat Zn yang akan diekspor sehingga 

penetapan kadar Zn merupakan hal utama 

dalam penentuan HPE. 

 

Zn dalam konsentrat ZnS memiliki kadar yang 

tinggi, sehingga metode yang tepat untuk 

mengukur kandungan Zn dalam konsentrat 

ZnS adalah metode titrimetri yang mengacu 

pada ISO 13658:2000 Konsentrat tentang Seng 

Sulfida - Penetapan Kadar Seng - Pengendapan 

Hidroksida dan Metode Titrasi EDTA. 

Kekurangan metode ISO 13658:2000 yaitu 

memiliki banyak tahapan mulai dari preparasi 

hingga pengukuran sampel sehingga dilakukan 

modifikasi yang awalnya menggunakan teknik 

destruksi basah dan kering menjadi hanya 

menggunakan destruksi basah saja yang 

bertujuan untuk mengefisienkan kegiatan 

analisis mulai dari penggunaan sampel dan 

bahan kimia, penggunaan peralatan 

pendukung dan instrumen, serta waktu yang 

diperlukan untuk melakukan proses analisis 

sehingga didapat hasil yang valid. Pemilihan 

modifikasi tersebut didasari oleh penelitian 

Asmorowati, Sumarti dan Kristanti (2020) yang 

melakukan perbandingan antara hasil destruksi 

basah dan destruksi kering yang hasil pada 

penelitiannya diperoleh bahwa hasil uji 

destruksi basah lebih akurat dilihat dari persen 

perolehan kembalinya memenuhi kriteria 

minimumnya dibanding hasil uji destruksi 

kering. Bentuk modifikasi ISO 13658:2000 

pada penelitian kali ini secara lengkap dapat 

dilihat pada Tabel 2.  

 

Menurut Afifah, Muslihudin dan Cendekia 

(2021) pemastian validitas hasil pengujian 

dapat dilakukan secara internal melalui uji 

kinerja metode maupun eksternal melalui uji 

profisiensi. Pemastian validitas hasil pengujian 

diatur langsung oleh dalam SNI ISO 

17025:2017 klausul 7.7.1 menyatakan bahwa 
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laboratorium harus memiliki prosedur untuk 

memantau validitas (keabsahan) hasilnya 

(Standar Nasional Indonesia, 2018). Penelitian 

ini digunakan bahan uji bersertifikat Certified 

Reference Material (CRM) O354 yang 

memiliki rentang nilai benar kadar Zn untuk 

memudahkan proses pengujian. Irzon (2018) 

memaparkan bahwa pemilihan CRM memiliki 

beberapa kriteria yang harus dipenuhi 

termasuk keberadaan dokumen yang 

menjelaskan ketertelusuran pengujian CRM, 

nilai ketidakpastian, tingkat homogenitas, 

stabilitas, dan jumlah massa yang dikeluarkan 

oleh lembaga terakreditasi. Bahan uji 

bersertifikat seperti halnya CRM yang tepat 

digunakan adalah yang memiliki komposisi 

mirip dengan sampel yang sedang diuji. 

Simões dkk. (2020) memaparkan penjaminan 

validitas metode titrimetri dapat dilakukan 

dengan cara menguji kinerja presisi dan 

akurasi metode sehingga, pada penelitian ini 

dilakukan pengujian presisi metode secara 

ripitabilitas dan reprodusibilitas dan akurasi 

metode dengan cara persen perolehan kembali 

(recovery) dan perbandingan hasil uji terhadap 

nilai benar dalam sertifikat CRM yang 

bertujuan menjamin validitas hasil pengujian 

dengan metode modifikasi ISO 13658:2000. 

Menurut Wardhani dan Utami (2020) nilai 

yang diperoleh dari pengukuran hanya 

merupakan suatu perkiraan terhadap nilai 

benar, sehingga pada penelitian ini dilakukan 

perhitungan ketidakpastian pengukuran 

gabungan diperluas yang diperoleh dari semua 

penyumbang ketidakpastian yang memberikan 

kesalahan pada saat proses pengukuran. 

Metode modifikasi ISO 13658:2000 dikatakan 

terjamin validitas hasil pengujiannya apabila 

semua parameter uji kinerja metode 

memenuhi kriteria minimumnya. 

 

 

METODE 

 

Bahan 

Bahan yang digunakan pada penelitian ini 

terdiri dari bahan uji dan bahan kimia. Bahan 

uji yang digunakan yaitu bahan uji bersertifikat 

Certified Reference Material (CRM) O354. 

Bahan kimia yang digunakan memiliki standar 

untuk analisis kimia (Pro Analysis Grade) 

dengan merek Merck terdiri atas serbuk seng, 

amonium klorida, asam nitrat, asam klorida, 

asam sulfat, amonia, amonium persulfat, 

etanol, asam asetat glasial, bromtimol biru, 

heksametilen tetramin, amonium fluorida, 

natrium tiosulfat pentahidrat, jingga xilenol, 

besi (III) nitrat nonahidrat, garam etilendiamin 

tetraasetat, dan merek Smartlab yaitu bromin. 

 

Peralatan 

Peralatan yang digunakan dalam percobaan ini 

terdiri dari peralatan utama dan peralatan 

pendukung. Peralatan utama meliputi 

timbangan analitik dan set alat titrasi (buret, 

statif, dan klem). Peralatan pendukung meliputi 

pemanas elektrik, pemutar magnetik, kapsul 

pemutar magnetik, pipet volumetrik, pipet 

ukur, labu takar, gelas ukur, gelas kimia 

dengan berbagai ukuran, batang pengaduk, 

pipet tetes, dan kaca arloji. 

 

Penetapan Zn dalam Konsentrat ZnS 

Konsentrat ZnS dengan ukuran partikel 

minimal sebesar 200 mesh direaksikan dengan 

larutan brom, kemudian ditambahkan asam 

nitrat dan asam sulfat kemudian dilakukan 

pemanasan diatas pemanas elektrik. Filtrasi 

dilakukan untuk memisahkan aluminium, besi, 

dan mangan sebagai hidroksidanya dengan 

penambahan amonium hidroksida. Filtrat 

larutan konsentrat ZnS dilakukan penyesuaian 

pH sekitar 5,5 - 5,7 dengan penambahan asam 

klorida dan/atau amonium hidroksida yang 

dibantu indikator bromtimol biru. Larutan 

buffer dan masking agent ditambahkan ke 

sampel yang telah dilakukan penyesuaian pH. 

Zn dalam konsentrat ZnS ditentukan 

berdasarkan penitaran oleh larutan EDTA yang 

telah diketahui faktor titrasinya dengan 

bantuan indikator jingga xilenol sebagai 

penentu titik akhir titrasi. Preparasi pada 

blanko reagen dilakukan dengan cara 

menambahkan bahan kimia mengikuti seluruh 

proses yang dilakukan terhadap sampel 

konsentrat ZnS namun tanpa menggunakan 

sampel. 

 

Uji Kinerja Presisi Metode 

 

Ripitabilitas 

Ripitabilitas dapat dievaluasi menggunakan 

nilai dari relative standard deviation (RSD) 

yang dibandingkan dengan 2/3 dari coefficient 

variance (CV) horwitz yang dapat diperoleh 

menggunakan persamaan berikut: 

 

RSD =
SD

x
×100%  ...................................... (1) 
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2

3
CV Horwitz =

2

3
×21-0,5logC  ...................... (2) 

 

Keterangan: 

RSD = Relative Standard Deviation (%) 

SD = Standard Deviation (%) 

x = Rerata Hasil Pengujian (%) 

CV Horwitz = Coefficient Variance Horwitz (%) 

C = Fraksi Konsentrasi 

 

Reprodusibilitas 

Reprodusibilitas dapat dievaluasi menggunakan 

uji simultan (Uji F) yang dapat dihitung 

menggunakan persamaan berikut: 

 

Fmaks=
(SD1)

2

(SD2)2
  .............................................. (3) 

 

Dengan SD1 > SD2 

 

db1 = n1 – 1 ............................................... (4) 

 

db2 = n2 – 1  .............................................. (5) 

 

Keterangan: 

Fmaks =  Nilai F Hitung 

SD1 = Standard Deviation Hasil Pengujian 

Analis 1 (%) 

SD2 = Standard Deviation Hasil Pengujian 

Analis 2 (%) 

db1 = Derajat Kebebasan Hasil Pengujian 

Analis 1 

n1 = Jumlah Pengulangan Analis 1 

db2 = Derajat Kebebasan Hasil Pengujian 

Analis 2 

n2 = Jumlah Pengulangan Analis 2 

 

Uji Kinerja Akurasi Metode 

 

Persen Perolehan Kembali 

Persen perolehan kembali dapat dievaluasi 

menggunakan nilai dari Recovery yang dapat 

diperoleh menggunakan persamaan berikut: 

 

R=
CPengujian

CSertifikat
×100%  ................................... (6) 

 

Keterangan: 

R =  Recovery (%) 

CPengujian = Kadar Hasil Pengujian Aktual pada 

CRM (%) 

CSertifikat = Kadar Acuan pada Sertifikat CRM 

(%) 

 

 

 

Perbandingan Hasil Uji terhadap Nilai Benar 

dalam Sertifikat CRM  

Perbandingan hasil uji terhadap nilai benar 

dalam sertifikat CRM dievaluasi dengan 

pengujian parsial (Uji t) tunggal dapat 

dilakukan menggunakan persamaan berikut: 

 

t=
|x̅-μ0|

SD

√n

  ..................................................... (7) 

 

db = n – 1 ................................................. (8) 

 

Keterangan: 

t =  Nilai t Hitung 

x̅ = Rerata Hasil Pengujian (%) 

µ0 = Nilai Benar dalam Sertifikat CRM (%) 

SD = Standard Deviation (%) 

n = Jumlah Pengulangan 

db = Derajat Kebebasan 

 

Perhitungan Ketidakpastian Pengukuran 

Perhitungan ketidakpastian pengukuran 

dilakukan dengan cara mengidentifikasi dan 

menggabungkan semua sumber penyumbang 

ketidakpastiannya baik dari proses 

pengukuran, formula perhitungan kadar, 

ataupun lainnya yang didasarkan pada cara 

kerja yang dilakukan. Ketidakpastian 

pengukuran oleh masing-masing analis 

dihitung kemudian digabungkan untuk dapat 

ditentukan ketidakpastian diperluasnya. 

Perhitungan ketidakpastian tersebut dapat 

dihitung menggunakan persamaan berikut: 

 

µP=CsX×√(
µR

 R̅
)
2

+(
µPM

CsX
)
2

+(
µVp

Vp̅̅ ̅̅
)
2

+(
µM

M̅
)
2

+(
µfp

fp̅
)
2

  ...... (9) 

 

µGab=√(µP1)
2
+(µP2)

2
  ............................ (10) 

 

U=µGab×k  ............................................ (11) 

 

KR=
U

x̅
×100%  ........................................ (12) 

 

Keterangan: 

µP = Ketidakpastian Pengukuran (%) 

CsX = Rerata Kadar Seng dalam CRM O354 

Konsentrat Seng Hasil Pengukuran 

oleh Analis 1 atau Analis 2 (%) 

µR = Ketidakpastian Akurasi Metode (%) 

R̅ = Rerata %Recovery (%) 

µPM = Ketidakpastian Presisi Metode (%) 

µVp = Ketidakpastian Volume Penitar (mL) 

Vp = Rerata Penitaran Sampel (mL) 
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µM = Ketidakpastian Penimbangan Sampel 

(g) 

M̅ = Rerata Penimbangan Sampel (g) 

µfp = Ketidakpastian Faktor Titrasi (g/mL) 

fp̅ = Rerata Faktor Titrasi (g/mL) 

µGab = Ketidakpastian Pengukuran 

Gabungan (%) 

µP1 = Ketidakpastian Pengukuran Analis 1 

(%) 

µP2 = Ketidakpastian Pengukuran Analis 2 

(%) 

U = Ketidakpastian Pengukuran 

Gabungan Diperluas (%) 

k = Faktor Cakupan (k = 2) 

KR = Ketidakpastian Relatif (%) 

x̅ = Rerata Kadar Seng dalam CRM O354 

Konsentrat ZnS Hasil Pengukuran (%) 

 

Jaminan Validitas Hasil Pengujian 

Penelitian ini digunakan bahan uji berupa 

certified reference material (CRM) dengan 

matriks konsentrat ZnS kode O354. Uji kinerja 

metode hasil modifikasi ISO 13658:2000 

dilakukan terhadap CRM O354 antara lain uji 

presisi, uji akurasi, dan perhitungan 

ketidakpastian relatif. Uji presisi dilakukan 

secara ripitabilitas berdasarkan RSD dan 

reprodusibilitas berdasarkan uji simultan/uji F. 

Uji akurasi dilakukan dengan menghitung 

persen perolehan kembali (recovery) dan 

perbandingan hasil uji terhadap nilai benar 

CRM berdasarkan uji parsial/uji t. Perhitungan 

ketidakpastian relatif dilakukan dengan cara 

menggabungkan seluruh penyumbang 

ketidakpastian dalam proses pengukuran. Hasil 

dari uji kinerja metode akan dibandingkan 

dengan kriteria minimumnya. Kriteria 

minimum uji kinerja metode modifikasi ISO 

13658:2000 dalam penetapan kadar Zn dalam 

CRM O354 konsentrat ZnS secara 

kompleksometri dapat dilihat pada Tabel 1. 

 

 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Menurut ISO 13658:2000 pengukuran Zn 

dalam konsentrat ZnS menggunakan metode 

titrimetri tepatnya kompleksometri. Zn dalam 

Konsentrat ZnS yang dapat diukur 

menggunakan ISO 13658:2000 sebesar (10 – 

60)%. Menurut Adriani, Safrida dan Maulizar 

(2022) kompleksometri adalah salah satu 

teknik titrasi yang didasarkan pada 

pembentukan senyawa kompleks antara kation 

dengan zat pembentuk kompleks salah satunya 

dengan etilendiamin tetraasetat (EDTA). Prinsip 

ISO 13658:2000 dalam menentukan Zn dalam 

konsentrat ZnS yaitu Zn dilarutkan dalam asam 

(Destruksi basah) kemudian disaring untuk 

memisahkan filtrat dengan residu. Residu 

dipreparasi dan digabungkan dengan filtrat, 

kemudian dilakukan filtrasi untuk memisahkan 

aluminium, besi, dan mangan sebagai 

hidroksidanya dengan penambahan amonium 

hidroksida, kemudian dilakukan penyesuaian 

pH pada 5,5 – 5,7 dan ditambahkan larutan 

penyangga dan penopeng. Sampel kemudian 

dititrasi oleh larutan EDTA yang telah diketahui 

faktor titrasinya dengan indikator jingga 

xilenol. Reaksi yang terjadi pada saat indikator 

jingga xilenol bereaksi dengan Zn adalah 

sebagai berikut: 

 

Zn2+
(aq) + H3In3-

(aq) → ZnH2In2-
(aq) + H+

(aq) .. (13) 

Perubahan Warna: Kuning → Merah 

 

Penambahan indikator jingga xilenol pada pH 

sekitar 5,6 membuat warna larutan konsentrat 

seng sulfida (ZnS) menjadi merah. Zn dalam 

sampel yang telah berikatan dengan indikator 

kemudian dilakukan penitaran oleh standar 

EDTA dengan reaksi sebagai berikut: 

 

ZnH2In2-
(aq) + H2Y2-

(aq)
 → ZnY2-

(aq) + H3In3-
(aq) + 

H+
(aq) ........................................................ (14) 

Perubahan Warna: Merah → Kuning 

 

 
Tabel 1. Kriteria minimum uji kinerja metode modifikasi ISO 13658:2000 penetapan kadar Zn secara 

kompleksometri dalam certified reference material (CRM) O354 konsentrat seng  

 

Kinerja 

Metode 
Parameter Pengujian Kriteria Minimum Acuan Kriteria Minimum 

Presisi 
Ripitabilitas (RSD) RSD < 2/3 CV Horwitz Rao (2018) 

Reprodusibilitas (Uji F) F Hitung < F Tabel Miller dan Miller (2010) 

Akurasi 

Perolehan Kembali (Recovery) Recovery=(98 - 102)% AOAC International (2016) 

Perbandingan Hasil Uji terhadap Nilai 

Benar dalam Sertifikat CRM (Uji t) 

t Hitung < t Tabel Miller dan Miller (2010) 

Ketidakpastian Relatif (KR) KR < 5% Internal Quality Control 
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ISO 13658:2000 menjelaskan penentuan titik 

akhir titrasi ditandai dengan berubahnya warna 

larutan dari merah menjadi kuning atau titik 

akhir juga dapat ditetapkan setelah hilangnya 

warna merah pada kasus tertentu. Penetapan 

kadar seng (Zn) dalam blanko dilakukan 

dengan cara mengikuti seluruh proses pada 

penetapan seng (Zn) dalam konsentrat seng 

sulfida (ZnS) secara kompleksometri tanpa 

menggunakan sampel. Pada penelitian ini 

dilakukan modifikasi pada proses preparasi 

untuk mengefektifkan dan mengefisiensikan 

metode penetapan kadar Zn dalam konsentrat 

ZnS, perbandingan metode penetapan kadar 

Zn dalam konsentrat ZnS menurut ISO 

13658:2000 dan ISO 13658:2000 yang telah 

dimodifikasi dapat dilihat pada Tabel 2. 

 

Tabel 2 menyajikan perbandingan tahapan 

preparasi metode penetapan kadar Zn dalam 

konsentrat ZnS menggunakan metode ISO 

13658:2000 orisinal dan ISO 13658:2000 

yang telah dilakukan modifikasi. Poin 2 pada 

bagian modifikasi ISO 13658:2000 dilakukan 

modifikasi penggunaan sampel Konsentrat ZnS 

yang awalnya menggunakan 0,5 g sampel 

dikurangi hingga 80% yaitu digunakan sampel 

sebanyak 0,1 g, hal tersebut bertujuan untuk 

mengurangi waktu dan penggunaan bahan 

kimia pada proses destruksinya sehingga dapat 

dimungkinkannya percepatan pada proses 

analisis. Poin 5 menunjukan tidak 

dilakukannya destruksi kering pada residu hasil 

penyaringan karena hal tersebut dilakukan 

berdasarkan pendugaan bahwa seluruh Zn 

dalam konsentrat ZnS telah terdestruksi dan 

larut sehingga hanya menyisakan pengotor 

sehingga pengotor tersebut dipisahkan dengan 

cara disaring agar tidak mengganggu pada 

proses penitaran. Dugaan tersebut dapat 

dibuktikan dengan membandingkan hasil 

pengujian Zn dalam CRM O354 konsentrat 

ZnS menggunakan metode modifikasi ISO 

13658:2000 dengan kadar Zn sebenarnya 

dalam sertifikat CRM dan dikarenakan tidak 

dilakukannya tahapan pada poin 5 maka 

tahapan poin-poin selanjutnya yang harus 

didahului oleh poin 5 tidak dilakukan. 

Modifikasi metode ISO 13658:2000 tentunya 

secara langsung memberikan dampak positif 

terhadap efisiensi dan keefektifitasan untuk 

melakukan kegiatan analisis kadar Zn dalam 

konsentrat ZnS terlihat pada Tabel 2 preparasi 

sampel Konsentrat ZnS menurut ISO 

13658:2000 perlu dilakukan dua tahap 

destruksi yaitu destruksi basah yang 

dilanjutkan dengan destruksi kering sedangkan 

pada metode yang telah dilakukan modifikasi 

cukup dilakukan destruksi basah saja. Menurut 

Asmorowati, Sumarti dan Kristanti (2020) 

teknik destruksi basah dilakukan dengan cara 

mereaksikan sampel dengan pereaksi asam 

dengan konsentrasi tinggi yang dapat dibantu 

proses pemanasan pada suhu rendah hingga 

terdekomposisi, sedangkan destruksi kering 

dapat dilakukan dengan cara memanaskan 

sampel dengan suhu tinggi untuk 

menghancurkan sampel. Proses destruksi yang 

awalnya menggunakan destruksi basah dan 

kering kemudian dimodifikasi hanya 

menggunakan destruksi basah tentunya juga 

secara langsung mengurangi penggunaan 

bahan kimia dan juga dapat mengurangi waktu 

dalam proses analisis. 

 

 
Tabel 2. Perbandingan tahapan preparasi metode penetapan kadar Zn dalam konsentrat ZnS berdasarkan 

ISO 13658:2000 orisinal dan ISO 13658:2000 modifikasi 

 

No Komponen ISO 13658:2000 Modifikasi ISO 13658:2000 

1 Penentuan Faktor Titrasi Dilakukan Dilakukan 

2 Penggunaan Sampel 0,5 g 0,1 g 

3 Destruksi Basah Dilakukan Dilakukan 

4 Penyaringan Pertama Dilakukan Dilakukan 

5 Destruksi Kering Residu Dilakukan Tidak Dilakukan 

6 Penyaringan Kedua Dilakukan Tidak Dilakukan 

7 Destruksi Basah Residu Dilakukan Tidak Dilakukan 

8 Penyaringan Ketiga Dilakukan Tidak Dilakukan 

9 Destruksi Kering Residu Dilakukan Tidak Dilakukan 

10 Penyesuaian pH Dilakukan Dilakukan 

11 Penitaran Sampel Dilakukan Dilakukan 

12 Penitaran Blanko Reagen Dilakukan Dilakukan 
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Penetapan kadar Zn dalam konsentrat seng 

sulfida dengan metode modifikasi tentunya 

dapat digunakan apabila telah teruji dan 

memenuhi syarat keberterimaan pada uji 

kinerja dari metode tersebut. Pengujian kinerja 

metode yang dilakukan yaitu uji presisi 

berdasarkan ripitabilitas (RSD) dan 

reprodusibilitas (Uji Simultan atau Uji F), uji 

akurasi berdasarkan persen perolehan kembali 

(recovery), perbandingan hasil uji antar analis 

dan perbandingan hasil uji terhadap nilai benar 

dalam sertifikat CRM (Uji Parsial atau Uji t), 

serta perhitungan ketidakpastian pengukuran. 

Parameter tersebut dapat dilakukan dengan 

melakukan analisis kadar Zn dalam konsentrat 

ZnS sebanyak tujuh kali pengulangan yang 

dilakukan oleh dua analis yang berbeda 

menggunakan bahan uji bersertifikat Certified 

Reference Material (CRM) kode O354 yang 

memiliki rentang nilai benar kadar Zn dalam 

konsentrat seng sulfida. Komposisi yang 

terkandung dalam bahan uji bersertifikat 

Certified Reference Material (CRM) kode O354 

dengan dijelaskan pada Tabel 3. 

 

Tabel 3 menjelaskan komposisi dalam Certified 

Reference Material (CRM) O354 yang 

dikeluarkan oleh Oreas (2020) yang mana 

kandungan tersebut secara umum dapat 

ditemukan dalam konsentrat ZnS. penyusun 

utama dari Certified Reference Material (CRM) 

O354 adalah Zn dengan kadar 49,30% dan 

sulfur dengan kadar 31,36%, sedangkan unsur 

lainnya seperti besi (Fe), timbal (Pb), mangan 

(Mn), aluminium (Al), kalium (K), kalsium (Ca), 

barium (Ba), dan tembaga (Cu). merupakan 

logam pengotor yang masih terikut pada proses 

produksi konsentrat seng sulfida. Bahan uji 

bersertifikat Certified Reference Material (CRM) 

O354 memiliki komposisi yang secara umum 

dapat menggambarkan kondisi sebenarnya pada 

hasil produksi konsentrat ZnS di dunia, maka 

dari itu CRM O354 dapat digunakan sebagai 

jaminan validitas hasil penetapan kadar Zn 

dalam konsentrat ZnS menggunakan metode 

modifikasi. Zn dalam CRM O354 memiliki 

kadar 49,30% dengan rentang toleransi (46,84-

51,76)%, nantinya kadar tersebut dapat 

digunakan untuk menguji kinerja dari metode 

penetapan kadar Zn dalam konsentrat ZnS 

menggunakan ISO 13658:2000 yang telah 

dimodifikasi. Perbandingan Hasil Penetapan 

Kadar Zn dalam CRM O354 oleh Analis X dan 

Analis Y dengan Metode Modifikasi ISO 

13658:2000 dapat dilihat pada Tabel 4. 

 

Tabel 4 menunjukan hasil penetapan kadar Zn 

dalam Certified Reference Material (CRM) 

O354 yang dilakukan oleh Analis X dan Analis 

Y sebanyak masing-masing tujuh replika pada 

kondisi peralatan, bahan kimia, dan waktu 

analisis yang berbeda, sehingga dapat 

membandingkan kinerja metode penetapan 

kadar Zn dalam konsentrat ZnS menggunakan 

metode modifikasi ISO 13658:2000 dalam 

kondisi yang bervariasi. Hasil penetapan CRM 

O354 sebanyak tujuh replikat oleh Analis X 

diperoleh kadar Zn berkisar (49,07 – 49,58)% 

dan Analis Y kadar sengnya (Zn) berkisar (48,35 

– 49,24)%. Data penetapan kadar Zn dalam 

CRM O354 yang dilakukan oleh Analis X dan 

analis Y dilakukan seleksi data terhadap rentang 

 

 
Tabel 3. Komposisi bahan uji bersertifikat certified reference material (CRM) O354 dengan matriks 

konsentrat ZnS 

 

No Komposisi 
Nilai Benar 

Sertifikat 
Satuan 

Rentang Toleransi 

Batas Bawah Batas Atas 

1 Seng (Zn) 49,30 % (b/b) 46,84 51,76 

2 Sulfur (S) 31,36 % (b/b) 29,87 32,92 

3 Besi (Fe) 9.65 % (b/b) 9,16 10,13 

4 Timbal (Pb) 1,55 % (b/b) 1,47 1,63 

5 Mangan (Mn) 1,52 % (b/b) 1,45 1,60 

6 Aluminium Oksida (Al2O3) 0,74 % (b/b) 0,706 0,781 

7 Kalium Oksida (K2O) 0,44 % (b/b) 0,418 0,462 

8 Kalsium Oksida (CaO) 0,23 % (b/b) 0,220 0,244 

9 Barium (Ba) 1443 ppm 1371 1515 

10 Tembaga (Cu) 1380 ppm 1311 1449 

Pengujian O354 menggunakan Oxidising Fusion XRF kecuali Zn dengan Titrasi 

Sumber: Oreas (2020) 
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Tabel 4. Perbandingan hasil penetapan kadar Zn dalam CRM O354 oleh analis X dan analis Y dengan 

metode modifikasi ISO 13658:2000 

 

Pengulangan Ke- Analis X Keterangan Analis Y Keterangan 

1 49,37% MS 48,35% MS 

2 49,16% MS 49,24% MS 

3 49,18% MS 49,21% MS 

4 49,13% MS 49,24% MS 

5 49,07% MS 49,02% MS 

6 49,13% MS 49,05% MS 

7 49,58% MS 49,11% MS 

Rerata 49,23%  49,03%  

Nilai Terkecil 49,07%  48,35%  

Nilai Terbesar 49,58%  49,24%  

Rentang Kadar Zn dalam Sertifikat CRM O354 = (46,84 – 51,76)% 

Memenuhi syarat (MS) apabila nilai kadar Zn masuk dalam rentang kadar Zn dalam Sertifikat CRM O354 

 

 

toleransinya yaitu berkisar (46,84 – 51,76)% 

sehingga semua data hasil analisis oleh analis X 

dan analis Y dapat diterima untuk diolah dan 

dievaluasi kinerja dari metode penetapan kadar 

Zn dalam konsentrat ZnS menggunakan metode 

modifikasi ISO 13658:2000. Ratnawati, 

Prasetya dan Rahayu (2019) memaparkan 

evaluasi presisi pada pengujian kinerja metode 

digunakan untuk melihat ukuran kedekatan 

hasil penetapan yang diperoleh dari serangkaian 

pengukuran ulang dari sampel/bahan uji yang 

sama sehingga dapat mencerminkan kesalahan 

acak yang terjadi dari suatu metode. Ravisankar 

dkk. (2021) menjabarkan presisi dapat terbagi 

menjadi tiga jenis, antara lain ripitabilitas, 

presisi intermediet, dan reprodusibilitas. 

 

Menurut He dkk. (2018) ripitabilitas (Test-

Retest Reliability) merupakan salah satu teknik 

evaluasi presisi yang menggambarkan variasi 

dalam pengukuran dari variabel yang sama 

yang diambil dalam kondisi yang serupa dan 

dalam periode waktu yang singkat. Manzini 

dkk. (2022) memaparkan bahwa presisi 

intermediet (Inter-assay Precision) 

didefinisikan sama seperti ripitabilitas yaitu 

variasi dalam pengukuran dari variabel yang 

sama, diambil dalam kondisi yang serupa dan 

dalam periode waktu yang singkat namun 

dilakukan oleh analis yang berbeda. National 

Academic of Science, Engineering and 

Medicine (2019) menerangkan jika suatu 

pengukuran dilakukan di dua atau lebih 

laboratorium yang berbeda atau peralatan yang 

berbeda dalam kondisi pengukuran berbeda 

maka dapat pengukuran tersebut dikatakan 

sebagai kondisi pengukuran reprodusibilitas. 

Penelitian kali ini dilakukan evaluasi presisi 

pada kinerja metode pengujian secara 

ripitabilitas dan reprodusibilitas. Kedua 

pengujian presisi tersebut dipilih untuk 

memastikan secara hasil penetapan kadar Zn 

dalam konsentrat ZnS menggunakan metode 

ISO 13658:2000 yang telah dimodifikasi dapat 

diterima kepresisiannya baik dilakukan antar 

pengulangannya ataupun antar hasil 

pengulangan pengujian dengan variasi kondisi 

pengukuran. Hasil evaluasi kepresisian kinerja 

metode penetapan kadar Zn dalam Certified 

Reference Material (CRM) O354 

menggunakan metode ISO 13658:2000 yang 

telah dimodifikasi secara ripitabilitas dapat 

dilihat pada Tabel 5.

 

 
Tabel 5. Hasil evaluasi presisi pada kinerja metode penetapan kadar Zn dalam CRM O354 dengan metode 

modifikasi ISO 13658:2000 parameter ripitabilitas 

 

Analis 
Rentang 

Pengujian (%) 

Rerata Zn 

(%) 

Pengulangan 

(n) 

Standard 

Deviation (%) 

Relative Standard 

Deviation (%) 

2/3 CV Horwitz 

(%) 

X 49,07 - 49,58 49,23 7 0,18 0,37 
1,48 

Y 48,35 - 49,24 49,03 7 0,32 0,64 
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Tabel 5 menunjukan hasil evaluasi presisi pada 

kinerja metode penetapan kadar Zn dalam 

CRM O354 dengan metode modifikasi ISO 

13658:2000 parameter ripitabilitas. Mula dkk. 

(2023) dan Rao (2018) menjelaskan evaluasi 

presisi dari kinerja suatu metode dapat 

dilakukan secara ripitabilitas yang dihitung 

berdasarkan RSD dan 2/3 CV Horwitz 

menggunakan persamaan 1 dan 2 untuk 

masing-masing pengulangan yang dilakukan 

oleh setiap analis. Hasil pengujian Analis X 

dengan rerata sebesar 49,23% dan standard 

deviation (SD) sebesar 0,18% diperoleh 

relative standard deviation (RSD) sebesar 

0,37% dan Analis Y dengan rerata kadar Zn 

dalam CRM O354 sebesar 49,03% dengan 

standard deviation (SD) sebesar 0,32%, 

diperoleh relative standard deviation (RSD) 

sebesar 0,64% dan nilai 2/3 CV Horwitz sebesar 

kedua analis sebesar 1,48%. Hasil uji Zn dalam 

CRM O354 dengan matriks konsentrat ZnS 

oleh Analis X dan Analis Y diperoleh hasil yang 

bervariasi disebabkan terjadinya kesalahan 

acak. Faradiba (2020) menjelaskan kesalahan 

acak adalah kesalahan yang terjadi yang tidak 

dapat diprediksi satunya dapat disebabkan 

oleh kondisi lingkungan yang tidak terkendali. 

Hasil RSD yang diperoleh berdasarkan 

pengujian oleh Analis X dan Analis Y 

dibandingkan dengan kriteria minimum yang 

telah dicantumkan pada Tabel 1 yaitu nilai 

RSD kurang dari pada 2/3 CV Horwitz (RSD < 

2/3 CV Horwitz) sehingga dapat disimpulkan 

ripitabilitas metode modifikasi ISO 

13658:2000 pada penetapan kadar Zn dalam 

CRM O354 dengan matriks konsentrat ZnS 

memberikan ketelitian hasil pengujian yang 

baik dilihat dari terpenuhinya kriteria 

minimum yang telah dipersyaratkan. Evaluasi 

presisi kinerja metode secara reprodusibilitas 

terhadap hasil pengulangan penetapan oleh 

Analis X dan Analis Y dilakukan setelah 

melakukan evaluasi presisi kinerja metode 

secara ripitabilitas terhadap masing-masing 

hasil pengulangan penetapan oleh setiap 

analis. Hasil evaluasi presisi pada kinerja 

metode penetapan kadar Zn dalam konsentrat 

ZnS menggunakan bahan uji bersertifikasi 

Certified Reference Material (CRM) O354 

dengan metode ISO 13658:2000 yang telah 

dimodifikasi parameter reprodusibilitas tersaji 

pada Tabel 6. 

 

Tabel 6 menunjukan hasil hasil evaluasi presisi 

pada kinerja metode penetapan kadar Zn 

dalam CRM O354 dengan metode modifikasi 

ISO 13658:2000 parameter reprodusibilitas. 

Menurut Maulana, Sunaryanto dan Situmorang 

(2020) evaluasi presisi dari kinerja suatu 

metode dapat dilakukan secara reprodusibilitas 

dengan melakukan uji simultan (Uji F). Widana 

dan Muliani (2020) menjelaskan Uji F atau Uji 

Fmaks Hartley dapat dihitung menggunakan 

persamaan 3 sampai dengan 5 yang dilakukan 

dengan beberapa langkah sebagai berikut: 

 

1. Penentuan Hipotesis 

H0 = Presisi pengujian oleh Analis X tidak 

berbeda nyata dengan Analis Y 

H1 = Presisi pengujian oleh Analis X 

berbeda nyata dengan Analis Y 

 

2. Perhitungan Uji Simultan (Uji F) 

 FHitung=
(0,32)2

(0,18)2
=3,16 

 

3. Penentuan Nilai FTabel 

 FTabel=Fα;db1;db2
=F0,05;6;6=5,82 

 

4. Kriteria Pengujian Hipotesis 

 Jika FHitung > FTabel maka tolak H0 dan terima 

H1 

 Jika FHitung < FTabel maka terima H0 dan tolak 

H1 

 

5. Penentuan Keputusan 

 Hasil uji simultan (Uji F) diperoleh nilai 

FHitung sebesar 3,16 dan nilai FTabel sebesar 

4,28 sehingga FHitung < FTabel maka hipotesis 

H0 dapat diterima yaitu kepresisian hasil 

pengujian oleh analis X dan analis Y tidak 

berbeda nyata. 

 

 
Tabel 6. Hasil evaluasi presisi pada kinerja metode penetapan kadar Zn dalam CRM O354 dengan metode 

modifikasi ISO 13658:2000 parameter reprodusibilitas 

 

Analis 
Rerata Zn 

(%) 

Standard 

Deviation (%) 

Pengulangan 

(n) 
n-1 Nilai F Hitung 

Nilai F Tabel 

[0,05;(6,6)] 

X 49,23 0,18 7 6 
3,16 5,82 

Y 49,03 0,32 7 6 
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Hasil evaluasi presisi pada pengujian kinerja 

metode yang telah dimodifikasi secara 

reprodusibilitas pada penetapan kadar Zn 

dalam konsentrat ZnS menggunakan metode 

ISO 13658:2000 yang telah dimodifikasi 

diperoleh FHitung sebesar 3,16 dan nilai FTabel 

sebesar 5,82 sehingga hasil uji simultan (Uji F). 

Hasil pengujian Analis X dan Analis Y 

memenuhi kriteria minimun yang 

dipersyaratkan pada Tabel 1 yaitu nilai FHitung 

(3,16) kurang dari pada FTabel (5,82). 

 

Evaluasi akurasi kinerja metode dengan 

parameter Recovery terhadap masing-masing 

hasil pengulangan penetapan oleh setiap analis 

Analis X dan Analis Y dilakukan setelah 

melakukan evaluasi presisi kinerja metode 

secara reprodusibilitas terhadap pengulangan 

penetapan oleh Analis X dan Analis Y. Hasil 

evaluasi akurasi pada kinerja metode penetapan 

kadar Zn dalam konsentrat ZnS menggunakan 

bahan uji bersertifikasi Certified Reference 

Material (CRM) O354 dengan metode ISO 

13658:2000 yang telah dimodifikasi dengan 

parameter Recovery dapat dilihat pada Tabel 7. 

 

Tabel 7 hasil evaluasi akurasi pada kinerja 

metode penetapan kadar Zn dalam CRM O354 

dengan metode modifikasi ISO 13658:2000 

parameter persen perolehan kembali. Camilleri 

dkk. (2023) menjelaskan evaluasi akurasi dari 

kinerja suatu metode dapat dilakukan 

menghitung persen perolehan kembali atau 

biasa disebut dengan Recovery yang menurut 

Cahyadi dkk. (2021) nilai Recovery dihitung 

menggunakan persamaan 6. Hasil evaluasi 

Recovery Analis X memeroleh rentang 

pengujian Zn sebesar (49,07 – 49,58)% dengan 

rentang Recovery sebesar (99,5 – 100,6)% dan 

Analis Y memeroleh rentang pengujian Zn 

sebesar (48,35 – 49,24)% dengan rentang 

Recovery sebesar (98,1 – 99,9)%. Hasil uji 

Analis X dan Analis Y diperoleh nilai Recovery 

yang cenderung dibawah 100% hal tersebut 

dapat disebabkan karena terjadinya kesalahan 

sistematis. Faradiba (2020) menjelaskan 

kesalahan sistematis adalah kesalahan yang 

tidak berubah seiring waktu tetapi kadang dapat 

bervariasi sesuai dengan besarnya kuantitas 

yang diukur, penyebab kesalahan sistematis 

adalah kesalahan pada proses pengamatan 

ataupun gangguan lingkungan. Kesalahan 

pengamatan mungkin terjadi pada saat destruksi 

konsentrat ZnS yang menyebabkan tidak 

maksimalnya pada proses destruksi sehingga 

sampel tidak terdekomposisi sempurna. Nilai 

Recovery yang diperoleh dari hasil pengujian 

Analis X dan Analis Y dibandingkan dengan 

kriteria minimum yang telah dicantumkan pada 

Tabel 1 yaitu nilai Recovery berada pada 

rentang 98% sampai dengan 102% (98% ≤ 

Recovery ≤ 102%). Hasil Recovery dari kedua 

analis memenuhi kriteria minimun yang 

dipersyaratkan, sehingga dapat disimpulkan 

pengujian akurasi terhadap metode modifikasi 

ISO 13658:2000 yang digunakan untuk 

menentukan kadar Zn dalam CRM O354 

dengan matriks konsentrat ZnS masih 

memberikan ketepatan hasil pengujian yang 

baik dilihat dari terpenuhinya kriteria minimum 

yang telah dipersyaratkan. 

 

Hasil pengujian Analis X dan Analis Y yang telah 

dievaluasi berdasarkan nilai Recovery 

kemudian dibandingkan dengan nilai benar 

dalam sertifikat CRM untuk lebih meyakinkan 

penggunaan metode modifikasi ISO 

13658:2000 oleh analis yang berbeda tidak 

berbeda nyata dan hasil pengujian yang 

dihasilkan oleh metode modifikasi ISO 

13658:2000 tidak berbeda nyata dengan nilai 

sebenarnya. Penelitian ini digunakan CRM yang 

memiliki nilai benar dan matriks yang sama 

seperti sampel yang digunakan yaitu konsentrat 

ZnS sehingga pada penelitian ini tidak 

dibandingkan antara hasil pengujian dengan 

metode orisinal ISO 13658:2000 dengan 

metode modifikasinya melainkan langsung 

terhadap hasil uji yang dihasilkan oleh metode 

modifikasi ISO 13658:2000 dengan nilai benar 

dalam sertifikat CRM. Hasil evaluasi 

perbandingan hasil uji Analis X dan Analis Y 

terhadap nilai benar dalam sertifikat CRM tersaji 

dalam Tabel 8.

 
Tabel 7. Hasil evaluasi akurasi pada kinerja metode penetapan kadar Zn dalam CRM O354 dengan metode 

modifikasi ISO 13658:2000 parameter persen perolehan kembali 

 

Analis Rerata Zn (%) 
Nilai Benar 

Sertifikat (%) 

Rentang 

Pengujian (%) 

Rentang 

Toleransi (%) 

Rentang 

Recovery 

X 49,23 
49,30 

49,07 - 49,58 
46,84 - 51,76 

(99,5 – 100,6)% 

Y 49,03 48,35 - 49,24 (98,1 – 99,9)% 
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Tabel 8. Hasil evaluasi akurasi pada kinerja metode penetapan kadar Zn dalam CRM O354 dengan metode 

modifikasi ISO 13658:2000 parameter perbandingan hasil uji terhadap nilai benar dalam sertifikat 

CRM 

 

Analis 
Rerata Zn 

(%) 

Standard 

Deviation (%) 

Nilai Benar dalam 

Sertifikat (%) 

Pengulangan 

(n) 
n-1 

Nilai t 

Hitung 

Nilai t Tabel 

[0,05;(6)] 

X 49,23 0,18 
49,30 

7 6 1,03 
2,45 

Y 49,03 0,32 7 6 2,25 

 

 

Tabel 8 menunjukan hasil evaluasi akurasi 

pada kinerja metode penetapan kadar Zn 

dalam CRM O354 dengan metode modifikasi 

ISO 13658:2000 parameter perbandingan hasil 

uji Analis X dan Analis Y terhadap nilai benar 

dalam sertifikat CRM menggunakan pengujian 

secara parsial (Uji t). Mustafidah, Imantoyo dan 

Suwarsito (2020) menjelaskan perhitungan 

pengujian parsial (Uji t) tunggal yang 

dibandingkan langsung dengan satu nilai 

acuan yaitu kadar Zn dalam Sertifikat CRM 

O354 konsentrat ZnS menggunakan 

persamaan 7 dan 8. Langkah pengerjaannya 

sama seperti pada pengujian dengan 

membandingkan hasil uji antar analis X dan Y 

namun kali ini yang dibandingkan adalah hasil 

masing-masing analis terhadap nilai benar Zn 

dalam sertifikat CRM O354 konsentrat ZnS, 

setelah itu hasil pengujian tersebut dapat 

dibandingkan dengan kriteria minimum yang 

telah dicantumkan pada Tabel 1. Hasil evaluasi 

akurasi pada pengujian kinerja metode yang 

telah dimodifikasi dengan cara 

membandingkan hasil penetapan analis X dan 

Y dengan nilai benar Zn dalam sertifikat CRM 

O354 konsentrat ZnS menggunakan metode 

ISO 13658:2000 yang telah dimodifikasi 

diperoleh dengan pengujian parsial (uji t) 

tunggal diperoleh tHitung pengujian Analis X 

sebesar 1,03 dan Analis Y sebesar 2,25 dengan 

nilai tTabel sebesar 2,45 sehingga hasil uji parsial 

(Uji t) tunggal dari hasil pengujian Analis X dan 

Analis Y dengan nilai benar dalam sertifikat 

CRM memenuhi kriteria minimun yang 

dipersyaratkan pada Tabel 1 yaitu nilai tHitung 

kurang dari pada tTabel. 

 

Menurut Rohayati (2020) hasil pengukuran 

hanya merupakan taksiran atau pendekatan 

nilai besaran ukur, oleh karenanya hasil 

tersebut lengkap apabila disertai dengan 

ketidakpastian hasil pengukuran, sehingga 

pada penelitian kali ini dilakukan perhitungan 

ketidakpastian pengukuran pada metode 

modifikasi ISO 13658:2000 yang telah 

dimodifikasi. Menurut Tirta dkk. (2023) 

ketidakpastian pengukuran merupakan 

parameter yang menggambarkan sebaran data 

hasil pengukuran yang mana dalam kegiatan 

analisis kimia tidak lepas dari kesalahan atau 

galat, baik galat acak ataupun sistematis, 

sehingga menyebabkan nilai benar sukar 

diketahui secara pasti namun nilai benar itu 

dapat diyakini berada pada rentang 

ketidakpastian pengukuran. Burr dkk. (2021) 

menerangkan bahwa perhitungan dari 

ketidakpastian pengukuran dapat 

diestimasikan baik dengan teknik bottom-up 

ataupun teknik top-down. Pada penelitian kali 

ini digunakan teknik bottom-up untuk 

menghitung ketidakpastian pengukuran. 

Sumber ketidakpastian disajikan dalam 

diagram tulang ikan pada Gambar 1. 

 

Gambar 1 menunjukan sumber ketidakpastian 

pengukuran pada penetapan kadar Zn dalam 

konsentrat ZnS dengan metode modifikasi ISO 

13658:2000 antara lain ketidakpastian faktor 

titrasi, ketidakpastian volume penitar, 

ketidakpastian penimbangan sampel, 

ketidakpastian presisi metode, dan 

ketidakpastian akurasi metode. Komponen 

ketidakpastian tersebut dihitung, kemudian 

digabungkan dalam ketidakpastian 

pengukuran. Ketidakpastian pengukuran yang 

berasal dari masing-masing komponen 

penyumbang ketidakpastian dari Analis X dan 

Analis Y kemudian diolah untuk mengetahui 

ketidakpastian gabungannya sehingga dapat 

dihitung ketidakpastian gabungannya yang 

dapat dihitung menggunakan persamaan 9 

sampai 11. Hasil evaluasi ketidakpastian 

pengukuran diperluas pada penetapan kadar 

Zn dalam konsentrat ZnS berupa bahan uji 

bersertifikat Certified Reference Material 

(CRM) O354 menggunakan metode modifikasi 

ISO 13658:2000 yang dilakukan oleh Analis X 

dan Analis Y dapat dilihat pada Tabel 9.
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Gambar 1. Diagram tulang ikan sumber ketidakpastian pengukuran pada penetapan kadar Zn dengan metode 

modifikasi ISO 13658:2000 

 

 
Tabel 9. Hasil evaluasi ketidakpastian pengukuran diperluas pada penetapan kadar Zn dalam CRM O354 

konsentrat seng sulfida dengan metode modifikasi ISO 13658:2000 oleh analis X dan analis Y 

 

Analis Sumber Ketidakpastian Nilai (x) Satuan 
Ketidakpastian 

(μ) 

μ

x
 (

μ

x
)

2

 ∑(
μ

x
)

2

 µP (%) 

X 

Faktor Titrasi 0,0066 g/mL 4,1E-05 6,2E-03 3,8E-05 

1,8E-04 0,66 

Penimbangan Sampel 0,1028 g 7,8E-05 7,6E-04 1,1E-04 

Volume Penitar 7,67 mL 8,2E-02 1,1E-02 1,1E-04 

Presisi Metode 49,23 % 1,8E-01 3,7E-03 1,3E-05 

Akurasi metode 99,86 % 3,4E-01 3,4E-03 1,1E-05 

Y 

Faktor Titrasi 0,0065 g/mL 1,4E-05 2,2E-03 4,6E-06 

1,9E-04 0,68 

Penimbangan Sampel 0,1042 g 7,8E-05 7,5E-04 5,6E-07 

Volume Penitar 7,87 mL 8,2E-02 1,0E-02 1,1E-04 

Presisi Metode 49,03 % 3,2E-01 6,4E-03 4,2E-05 

Akurasi metode 99,45 % 5,9E-01 6,0E-03 3,6E-05 

Ketidakpastian Pengukuran Gabungan, µGab (%) 0,95 

Faktor Cakupan (k) pada Kepercayaan 95% 2 

Ketidakpastian Pengukuran Gabungan Diperluas, U (%) 1,90 

Rerata Pengukuran Zn dalam CRM O354 Analis X dan Analis Y, x̅ (%) 49,13 

Pelaporan Hasil Pengujian = �̅� ± U = (49,13 ± 1,90)% 

 

 

Tabel 9 memaparkan ketidakpastian pengukuran 

gabungan diperluas pada penetapan kadar Zn 

dalam konsentrat ZnS menggunakan metode 

ISO 13658:2000 yang telah dimodifikasi. Analis 

X memeroleh ketidakpastian pengukuran 

sebesar 0,66% dan Analis Y memeroleh 

ketidakpastian pengukuran sebesar 0,68% hasil 

ketidakpastian pengukuran Analis X dan Analis 

Y dikombinasikan untuk diperoleh 

ketidakpastian pengukuran gabungan sehingga 

diperoleh hasil 0,95%. Hasil ketidakpastian 

pengukuran gabungan perlu diperluas dengan 

dikalikan dengan faktor cakupan (k) yang pada 

selang kepercayaan 95% diperoleh nilai k=2, 

sehingga diperoleh ketidakpastian pengukuran 

gabungan diperluas hasil pengukuran Analis X 

dan Analis Y sebesar 1,90%. Menurut Tirta dkk. 

(2023) ketidakpastian pengukuran gabungan 

perlu diperluas untuk memperhitungkan 

kesalahan yang mungkin tidak terhitung dalam 

perhitungan ketidakpastian pengukuran yang 

dilakukan, sehingga hasil pengukuran kadar Zn 

dalam CRM O354 oleh Analis X dan Analis Y 

sebesar (49,13 ± 1,90)%. Hasil Hasil 

ketidakpastian pengukuran gabungan diperluas 

yaitu 1,90% dibandingkan dengan rerata hasil 

pengujian Zn dalam CRM O354 konsentrat ZnS 

menggunakan metode modifikasi ISO 

13658:2000 oleh Analis X dan Analis Y sebesar 

49,13% untuk melihat besarnya ketidakpastian 

pengukuran gabungan diperluasnya terhadap 

rerata hasil pengujian yang dikenal sebagai 

ketidakpastian relatif (KR) menggunakan rumus 

persamaan 12 diperoleh sebesar 3,87%. Hasil 
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ketidakpastian relatif (KR) tersebut dibandingkan 

dengan kriteria minimum yang terlampir pada 

Tabel 1 yaitu ketidakpastian relatif (KR) lebih 

kecil dari 5% (KR<5%) sehingga hasil 

ketidakpastian relatifnya (KR) memenuhi kriteria 

minimumnya. 

 

 

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

Simpulan 

 

Validitas hasil penetapan kadar Zn secara 

kompleksometri dalam produk konsentrat ZnS 

menggunakan metode modifikasi ISO 

13658:2000 dengan parameter unjuk kinerja 

metode presisi (Ripitabilitas dan 

reprodusibilitas); akurasi (Recovery dan 

perbandingan hasil uji terhadap nilai benar 

dalam sertifikat CRM); serta perhitungan 

ketidakpastian relatif memenuhi seluruh 

kriteria minimum yang telah dipersyaratkan, 

sehingga metode uji ISO 13658:2000 yang 

dimodifikasi telah terjamin validitasnya dalam 

menetapkan kadar Zn dalam konsentrat ZnS. 

 

Saran 

 

Saran untuk penelitian selanjutnya yaitu 

mengikuti uji banding atau uji profisiensi 

produk konsentrat ZnS dan menetapkan kadar 

sengnya (Zn) menggunakan metode modifikasi 

ISO 13658:2000 untuk melihat ketegaran hasil 

pengujiannya terhadap metode-metode 

pengujian lainnya. 
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