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Abstract

This study aims to analyze the effect of storage container type and environmental conditions on the stability
of nickel ore samples and the results of XRF analysis. The containers used included plastic and glass bottles,
while storage conditions consisted of room and outdoor temperatures for 0-14 days. Parameters observed
included Ni, Fe, MgO, and SiO: levels. The results showed that Ni and MgO levels tended to decrease,
while Fe and SiO: levels increased with increasing storage time. The largest compositional changes
occurred in samples stored outdoors due to higher and fluctuating temperatures, which accelerated the
oxidation process and changes in water content. Storage at room temperature showed better stability, while
the use of glass bottles resulted in smaller compositional changes compared to plastic containers due to
their more inert nature. The Relative Standard Deviation (%RSD) values for room temperature samples
were generally below 1%, while outdoor samples showed greater variation, especially for Outdoor Plastic
Pellets (PPLR). Based on these results, the optimal shelf-life of the samples was determined to be up to 3
days for outdoor storage and up to 7 days for storage at room temperature. The use of glass bottles and
storage at room temperature is recommended to maintain sample stability and increase the accuracy and
precision of XRF analysis results.

Keywords: XRF, storage container, temperature, element stability

Abstrak

Penelitian ini bertujuan menganalisis pengaruh jenis wadah penyimpanan dan kondisi lingkungan terhadap
kestabilan sampel bijih nikel serta hasil analisis XRF. Variasi wadah yang digunakan meliputi plastik dan
botol kaca, sedangkan kondisi penyimpanan terdiri atas suhu ruang dan luar ruangan selama 0-14 hari.
Parameter yang diamati meliputi kadar Ni, Fe, MgO, dan SiO-. Hasil penelitian menunjukkan bahwa kadar
Ni dan MgO cenderung menurun, sedangkan Fe dan SiO. meningkat seiring bertambahnya waktu
penyimpanan. Perubahan komposisi paling besar terjadi pada sampel yang disimpan di luar ruangan akibat
suhu yang lebih tinggi dan fluktuatif, yang mempercepat proses oksidasi dan perubahan kadar air.
Penyimpanan pada suhu ruang menunjukkan kestabilan yang lebih baik, sementara penggunaan botol kaca
menghasilkan perubahan komposisi yang lebih kecil dibandingkan wadah plastik karena sifatnya yang lebih
inert. Nilai Relative Standard Deviation (%RSD) pada sampel suhu ruang umumnya berada di bawah 1%,
sedangkan sampel luar ruangan menunjukkan variasi yang lebih besar, terutama pada Pellet Plastik Luar
Ruang (PPLR). Berdasarkan hasil tersebut, masa simpan (shelf-life) optimal sampel ditetapkan hingga 3
hari untuk penyimpanan luar ruangan dan hingga 7 hari untuk penyimpanan pada suhu ruang. Penggunaan
botol kaca dan penyimpanan pada suhu ruang direkomendasikan untuk mempertahankan kestabilan sampel
serta meningkatkan akurasi dan presisi hasil analisis XRF.

Kata Kunci: XRF, wadah penyimpanan, suhu, kestabilan unsur

1. Pendahuluan

X-Ray Fluorescence (XRF) merupakan metode analisis unsur yang digunakan dalam karakterisasi
material karena memiliki keunggulan berupa proses yang cepat, non-destruktif, serta mampu mendeteksi
unsur mayor maupun minor secara simultan. Namun, keakuratan hasil analisis XRF sangat dipengaruhi
oleh kondisi sampel, terutama homogenitas, ukuran partikel, kadar air, serta stabilitas komposisi kimia
sebelum pengujian dilakukan. Oleh karena itu, tahapan preparasi sampel menjadi faktor krusial dalam
menghasilkan data yang akurat dan presisi [1].

Preparasi sampel umumnya melibatkan proses pengeringan, pengecilan ukuran, serta homogenisasi
untuk memperoleh ukuran partikel yang seragam dan representatif. Pengeringan pada suhu 105°C bertujuan
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menghilangkan kadar air yang dapat mempengaruhi intensitas sinyal XRF. Selanjutnya, proses pengecilan
ukuran menggunakan jaw crusher, disc mill, dan pulverizer hingga mencapai ukuran £200 mesh dilakukan
untuk meningkatkan homogenitas sampel. Tahap mixing dan reduksi sampel memastikan distribusi unsur
yang merata, kemudian dilanjutkan dengan pembentukan pellet sebagai bentuk analisis yang stabil.

Selain preparasi, faktor penyimpanan sampel juga sangat berpengaruh terhadap kestabilan
komposisi material. Penelitian yang dilakukan oleh Mubarak (2022) [2] pada sampel bijih nikel
menunjukkan bahwa jenis wadah penyimpanan dapat mempengaruhi hasil analisis unsur. Wadah yang tidak
kedap udara, seperti plastik tertentu, memungkinkan terjadinya interaksi antara sampel dengan lingkungan,
terutama melalui penyerapan kelembaban dan proses oksidasi [3]. Pada sampel nikel, kondisi ini dapat
menyebabkan perubahan komposisi permukaan, seperti peningkatan kadar oksida atau perubahan kadar air,
yang berdampak langsung pada intensitas sinyal unsur saat analisis XRF dilakukan. Sebaliknya, wadah
yang lebih inert dan tertutup rapat cenderung mampu mempertahankan kestabilan komposisi sampel lebih
baik.

Selain jenis wadah, kondisi lingkungan penyimpanan seperti suhu dan kelembaban relatif juga turut
mempengaruhi kualitas sampel. Penyimpanan di luar ruangan dengan fluktuasi suhu dan kelembaban tinggi
berpotensi mempercepat perubahan fisik dan kimia pada sampel dibandingkan dengan penyimpanan pada
suhu ruang yang lebih stabil. Hal ini dapat menyebabkan perbedaan hasil analisis yang tidak lagi
merepresentasikan kondisi awal material [4].

Berdasarkan hal tersebut, penelitian ini dilakukan untuk mengevaluasi pengaruh variasi wadah
penyimpanan (plastik dan botol), bentuk sampel (serbuk dan pellet), serta kondisi lingkungan penyimpanan
(suhu ruang dan luar ruangan) terhadap kestabilan sampel yang telah dipreparasi. Sampel yang telah melalui
tahapan pengeringan, pengecilan ukuran hingga 200 mesh, homogenisasi, serta pembentukan pellet
kemudian disimpan dalam delapan variasi perlakuan sebelum dianalisis menggunakan alat Epsilon 4 X-
Ray Fluorescence.

Hasil penelitian ini diharapkan dapat memberikan informasi mengenai metode penyimpanan sampel
yang paling optimal, sehingga kestabilan sampel tetap terjaga dan hasil analisis XRF tetap akurat serta
presisi. Selain itu, penelitian ini juga dapat menjadi acuan dalam penyusunan prosedur standar penanganan
dan penyimpanan sampel di laboratorium analisis material.

2. Metode Penelitian
Tempat dan Waktu Penelitian

Penelitian ini dilakukan kurang lebih 3 bulan selama bulan Februari — April 2026, di Laboratorium
PT Anugerah Bangun Makmur.

Bahan dan Alat
1. Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah sampel nikel ore yang digunakan merupakan
sampel bijih nikel laterit yang berasal dari area tambang PT Anugerah Bangun Makmur, Kabupaten Luwuk
Banggai, Provinsi Sulawesi Tengah. Sampel diperoleh dari hasil kegiatan quality control dan digunakan
sebagai sampel komposit untuk penelitian.
2. Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah alat xrf epsilon 4, oven, timbangan, alat press pellet,
plastik zip, botol kaca tertutup, jaw crusher, discmill, pulverizer, scoop 10D, talang, alat mixing, cup
aluminium

Proses Penelitian

1. Preparasi Sampel
Sampel nickel ore yang digunakan merupakan bijih nikel laterit yang berasal dari area tambang PT
Anugerah Bangun Makmur, Kabupaten Banggai, Provinsi Sulawesi Tengah. Sampel diperoleh dari
kegiatan quality control dan digunakan sebagai sampel komposit untuk penelitian. Sampel terlebih
dahulu dikeringkan menggunakan oven pada suhu 105°C selama kurang lebih 8 jam untuk
menghilangkan kadar air yang dapat memengaruhi hasil analisis. Setelah proses pengeringan, sampel
direduksi ukurannya menggunakan jaw crusher hingga mencapai ukuran -3 mm. Sampel kemudian
dilakukan proses pencampuran (mixing) dan reduksi menggunakan metode matriks 4x5 dengan bantuan
scoop 10D untuk memperoleh sampel yang representatif. Sampel selanjutnya digerus menggunakan
disc mill hingga mencapai ukuran 100 mesh, kemudian dilanjutkan dengan proses penghalusan
menggunakan pulverizer hingga mencapai ukuran 200 mesh. Setelah seluruh tahapan pengecilan
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ukuran selesai, sampel kembali dilakukan proses mixing untuk memastikan homogenitas sampel
sebelum tahap analisis dan penyimpanan.

2. Pembagian dan Penyimpanan Sampel
Sampel dibagi sesuai kombinasi perlakuan:

. serbuk plastik luar ruangan

. serbuk plastik suhu ruang

. serbuk botol kaca luar ruang

. serbuk botol kaca suhu ruang

. pellet plastik luar ruang

. pellet plastik suhu ruang

. pellet botol kaca luar ruang

. pellet botol kaca suhu ruang
Sampel yang berbentuk pellet dibuat menggunakan alat pellet press dengan tekanan sebesar 20 ton
sehingga diperoleh pellet yang padat dan seragam. Sampel kemudian disimpan pada dua kondisi
lingkungan, yaitu suhu ruang dan luar ruangan. Selama penyimpanan, suhu dan kelembaban relatif
(relative humidity) lingkungan dicatat secara berkala untuk mengetahui pengaruh kondisi lingkungan
terhadap kestabilan sampel.
Masing-masing disimpan selama 0, 1, 3, 7, dan 14 hari.

3. Pengujian Menggunakan XRF
Analisis unsur dilakukan menggunakan instrumen Energy Dispersive X-Ray Fluorescence (EDXRF)
Epsilon 4. Kalibrasi instrumen dilakukan menggunakan metode empirical calibration yang tersedia
pada perangkat lunak Epsilon 4. Verifikasi kalibrasi dilakukan secara berkala menggunakan Certified
Reference Material (CRM) sebelum analisis sampel dilaksanakan. CRM yang digunakan terdiri atas
OREAS 183, OREAS 192, dan OREAS 193 yang merupakan standar bijih nikel laterit dengan nilai
sertifikat untuk unsur Ni, Fe, MgO, dan SiO.. Penggunaan CRM bertujuan untuk memastikan akurasi
dan ketertelusuran hasil pengukuran. Pengujian dilakukan pada hari ke-0 sebagai kontrol dan diulang
pada setiap interval waktu penyimpanan dengan parameter instrumen yang sama. Unsur yang dianalisis
meliputi Ni, Fe, MgO, dan SiO: dengan kelembapan relative 79%.

4. Analisis Data
Data hasil analisis XRF diolah untuk mengevaluasi perubahan komposisi kimia sampel selama
penyimpanan. Analisis dilakukan terhadap:

Perubahan kadar Ni, Fe, MgO, dan SiO: pada setiap perlakuan dan waktu penyimpanan.

Tren perubahan kadar unsur akibat perbedaan jenis wadah dan kondisi penyimpanan.

Nilai Relative Standard Deviation (%RSD) sebagai indikator kestabilan hasil analisis.

Perbandingan kestabilan antara sampel serbuk dan pellet selama penyimpanan.

Penentuan shelf-life sampel berdasarkan kestabilan kadar Ni, Fe, MgO, dan SiO: selama periode

penyimpanan serta kecenderungan peningkatan nilai %RSD.

6. Penyusunan rancangan Standar Operasional Prosedur (SOP) penyimpanan sampel berdasarkan
kombinasi perlakuan yang memberikan kestabilan terbaik.

Analisis dilakukan satu kali pada setiap sampel sehingga penelitian ini bersifat evaluasi tren perubahan

kadar selama penyimpanan dan tidak menggunakan ulangan analisis laboratorium. Data yang diperoleh

digunakan untuk mengidentifikasi kondisi penyimpanan yang paling efektif dalam mempertahankan

kestabilan sampel bijih nikel untuk analisis XRF.

Perubahan (%) hari ke-14 terhadap hari ke-0 yang dihitung dengan rumus:

Cis—C
%Perubahan = % X 100%

031N Nk W

agkrwbdE

0
Nilai Relative Standard Deviation (%RSD) untuk seluruh parameter yang dianalisis, yaitu Ni, Fe, MgO,
dan SiO., sebagai indikator kestabilan hasil analisis selama penyimpanan. Nilai %RSD dihitung

menggunakan persamaan:
o

%RSD = Z X 100%
dimana gadalah standar deviasi dan xadalah nilai rata-rata hasil pengukuran.
3. Hasil dan Pembahasan
Kondisi penyimpanan sampel merupakan salah satu faktor penting yang dapat memengaruhi hasil
analisis laboratorium. Penelitian ini bertujuan untuk mengevaluasi pengaruh variasi wadah penyimpanan
dan kondisi lingkungan terhadap ketahanan sampel serta hasil pengujian XRF
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Kode sampel: N
Pellet Plastik Suhu Ruang : PPSR

Pellet Plastik Luar Ruang : PPLR

Pellet Botol Suhu Ruang : PBSR

Pellet Botol Luar Ruang :PBLR

Serbuk Plastik Suhu Ruang : SPSR

Serbuk Plastik Luar Ruang : SPLR

Serbuk Botol Suhu Ruang : SBSR

Serbuk Botol Luar Ruang : SBLR

1,840 -

% Ni

1,820 -
1,800
1,780
1,760
1,740
1,720
1,700
1,680
1,660
1,640

~ PPSR PPLR PBSR  PBLR SPSR SPLR SBSR  SBLR

mHarike-0 1,823 1,823 1,823 1,823 1,823 1,823 1,823 1,823
®mHari ke-1 =~ 1,812 1,781 1,812 1,792 1,822 1,801 1,822 1,812
Harike-3 =~ 1,801 1,752 1,801 1,771 1,811 1,782 1,821 1,801
®mHari ke-7 1,792 1,721 1,792 1,752 1,803 1,761 1,812 1,783
® Hari ke-14 1,781 1,702 1,791 1,733 1,802 1,743 1,811 1,771

Gambar 1. Hasil Analisis Kadar Ni

Tabel 1. Persentase Perubahan Kadar Ni
Sampel Harike-0(%) Harike-14 (%) % Perubahan

PPSR 1,823 1,781 -2,30
PPLR 1,823 1,702 -6,64
PBSR 1,823 1,791 -1,76
PBLR 1,823 1,733 -4,94
SPSR 1,823 1,802 -1,15
SPLR 1,823 1,743 -4,39
SBSR 1,823 1,811 -0,66
SBLR 1,823 1,771 -2,85

Perubahan kadar Ni terbesar terjadi pada PPLR sebesar -6,64%, sedangkan perubahan terkecil terjadi
pada SBSR sebesar -0,66%. Hasil ini menunjukkan bahwa kombinasi wadah plastik dan penyimpanan luar
ruangan menghasilkan ketidakstabilan tertinggi, sedangkan botol kaca pada suhu ruang memberikan
kestabilan terbaik.

Pada parameter Ni, nilai %RSD berkisar antara 0,29-2,68%. Sampel SBSR (Serbuk Botol Suhu
Ruang) menunjukkan nilai % RSD terendah sebesar 0,29%, sedangkan nilai tertinggi ditemukan pada PPLR
(Pellet Plastik Luar Ruang) sebesar 2,68%. Hasil ini menunjukkan bahwa penyimpanan dalam botol kaca
pada suhu ruang mampu mempertahankan kestabilan kadar Ni dengan lebih baik dibandingkan
penyimpanan dalam wadah plastik di luar ruangan. Nilai %RSD yang lebih tinggi pada PPLR
mengindikasikan bahwa kombinasi suhu yang fluktuatif dan wadah plastik menyebabkan perubahan kadar
Ni yang lebih besar selama penyimpanan [5].
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Tabel 2. Hasil %RSD Ni
Sampel %RSD

PPSR 0,94
PPLR 2,68
PBSR 0,70
PBLR 1,96
SPSR 0,48
SPLR 1,71
SBSR 0,29
SBLR 1,13

Mekanisme Fisika

Penurunan kadar Ni yang terukur selama penyimpanan diduga berkaitan dengan perubahan kadar air
pada sampel. Kelembapan udara yang tinggi menyebabkan adsorpsi uap air pada permukaan partikel bijih.
Air yang terserap dapat menyerap (absorption) dan menghamburkan (scattering) sinar-X sehingga
intensitas fluoresens unsur yang diterima detektor menjadi lebih rendah. Akibatnya, konsentrasi Ni yang
terbaca oleh instrumen EDXRF cenderung menurun meskipun kandungan Ni aktual dalam sampel relatif
tetap. Pengaruh kadar air terhadap analisis XRF telah dilaporkan oleh [6], yang menunjukkan bahwa
peningkatan kadar air menyebabkan penurunan intensitas sinar-X karakteristik karena efek absorpsi dan
hamburan radiasi. Hasil serupa juga dilaporkan oleh Bader et al (2018)[7] yang menemukan bahwa kadar
air yang tinggi dapat menurunkan konsentrasi Ni, Fe, dan unsur lainnya yang terukur menggunakan XRF.

Mekanisme Kimia

Penurunan kadar Ni yang terukur juga dapat dipengaruhi oleh proses oksidasi yang berlangsung
selama penyimpanan. Paparan oksigen dan kelembapan menyebabkan Fe** teroksidasi menjadi Fe*" dan
membentuk mineral oksida maupun oksihidroksida besi seperti goetit (FeEOOH) dan hematit (Fe2Os). Pada
bijih nikel laterit, Ni diketahui banyak berasosiasi dengan mineral goetit sehingga perubahan fase besi
akibat oksidasi dapat memengaruhi distribusi Ni dalam matriks sampel. Pembentukan lapisan oksida besi
pada permukaan partikel juga dapat meningkatkan efek matriks (matrix effect) yang memengaruhi emisi
fluoresensi Ni saat analisis EDXRF. Akibatnya, intensitas sinyal Ni yang diterima detektor menjadi lebih
rendah sehingga kadar Ni terukur mengalami penurunan. Fenomena asosiasi Ni dengan goetit dan
perubahan mineral oksida besi pada laterit telah dijelaskan oleh [8] serta [9].

24,000 -
23,900 -
23,800 -
23,700 -

23,600 -
23,500 +
23,400 -
23,300 -
23,200

~ PPSR PPLR PBSR PBLR SPSR SPLR SBSR SBLR

mHari ke-0 23456 23456 23,456 23,456 23,456 23456 23,456 23,456
mHarike-1 23502 23,601 23501 23578 23462 23512 23459 23,498
Hari ke-3 =~ 23541 23,712 23538 23,662 23471 23588 23463 23,552
mHarike-7 23582 23,845 23579 23,751 23483 23661 23471 23,601
mHari ke-14 23,621 23,956 23598 23,842 23492 23,742 23478 23,658

% Fe

Gambar 2. Hasil Analisis Kadar Fe
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Tabel 3. Persentase Perubahan Kadar Fe

Sampel Hari ke-0 (%0) Hari ke-14 (%) % Perubahan
PPSR 23,456 23,621 +0,70
PPLR 23,456 23,956 +2,13
PBSR 23,456 23,598 +0,61
PBLR 23,456 23,842 +1,65
SPSR 23,456 23,492 +0,15
SPLR 23,456 23,742 +1,22
SBSR 23,456 23,478 +0,09
SBLR 23,456 23,658 +0,86

Berdasarkan persentase perubahan kadar Fe selama 14 hari penyimpanan, seluruh sampel
menunjukkan kecenderungan peningkatan kadar Fe. Peningkatan terbesar terjadi pada sampel Pellet Plastik
Luar Ruang (PPLR) sebesar 2,13%, diikuti oleh Pellet Botol Luar Ruang (PBLR) sebesar 1,65%.
Sebaliknya, peningkatan terkecil terjadi pada Serbuk Botol Suhu Ruang (SBSR) sebesar 0,09%. Hasil ini
menunjukkan bahwa kondisi luar ruangan dan penggunaan wadah plastik menyebabkan perubahan kadar
Fe yang lebih besar dibandingkan penyimpanan pada suhu ruang dan penggunaan botol kaca. Peningkatan
kadar Fe diduga berkaitan dengan proses oksidasi mineral besi yang berlangsung lebih cepat pada suhu dan
kelembapan yang lebih tinggi, sehingga memengaruhi komposisi permukaan sampel yang dianalisis
menggunakan XRF [10].

Tabel 4. Hasil %RSD Fe
Sampel %RSD

PPSR 0,26
PPLR 0,80
PBSR 0,22
PBLR 0,62
SPSR 0,06
SPLR 0,43
SBSR 0,04

SBLR 0,29

Pada parameter Fe, nilai %RSD berada pada rentang 0,04-0,80%. Sampel SBSR kembali
menunjukkan kestabilan terbaik dengan nilai %RSD sebesar 0,04%, sedangkan nilai tertinggi terdapat pada
PPLR sebesar 0,80%. Nilai %RSD Fe yang relatif rendah menunjukkan bahwa unsur Fe memiliki
kestabilan yang lebih baik dibandingkan Ni selama penyimpanan. Meskipun demikian, peningkatan kadar
Fe yang terjadi pada sampel luar ruangan menunjukkan adanya pengaruh proses oksidasi yang berlangsung
selama penyimpanan.

Mekanisme Fisika

Berdasarkan grafik, kadar Fe cenderung meningkat selama penyimpanan pada seluruh perlakuan,
terutama pada sampel yang disimpan di luar ruang (PPLR dan PBLR). Peningkatan kadar Fe yang terukur
dapat disebabkan oleh berkurangnya kadar air dalam sampel akibat proses evaporasi selama penyimpanan.
Ketika air berkurang, konsentrasi relatif unsur padatan dalam sampel menjadi lebih tinggi sehingga kadar
Fe yang terbaca olen EDXRF meningkat. Selain itu, perubahan kadar air dapat mengurangi efek absorpsi
dan hamburan sinar-X oleh molekul air sehingga sinyal fluoresensi Fe yang diterima detektor menjadi lebih
kuat. Sampel yang disimpan di luar ruang mengalami fluktuasi suhu yang lebih besar sehingga proses
penguapan air berlangsung lebih intensif dan menyebabkan peningkatan kadar Fe yang lebih tinggi
dibandingkan sampel yang disimpan pada suhu ruang. Pengaruh kadar air terhadap intensitas sinar-X telah
dilaporkan oleh [11] dan penelitian terbaru menunjukkan bahwa kadar air dapat memengaruhi akurasi
pengukuran unsur menggunakan XRF.
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Mekanisme Kimia

Peningkatan kadar Fe yang terukur juga dapat dikaitkan dengan proses oksidasi selama
penyimpanan. Paparan oksigen dan kelembapan menyebabkan Fe*" mengalami oksidasi menjadi Fe** yang
kemudian membentuk mineral oksihidroksida besi seperti goetit (FeOOH) dan oksida besi seperti hematit
(Fe20s). Pada bijih nikel laterit, pembentukan fase Fe** yang lebih stabil dapat meningkatkan dominasi
mineral besi pada permukaan partikel sehingga intensitas fluoresens Fe yang dihasilkan menjadi lebih
tinggi. Sampel yang disimpan di luar ruang memiliki kontak lebih besar dengan oksigen, kelembapan, dan
perubahan suhu sehingga laju oksidasi berlangsung lebih cepat. Akibatnya, peningkatan kadar Fe yang
terukur pada PPLR dan PBLR lebih besar dibandingkan perlakuan lainnya. Proses transformasi Fe menjadi
goetit dan hematit merupakan mekanisme umum pada pelapukan laterit dan telah banyak dilaporkan pada
penelitian bijih nikel laterit [12].

12,400 -
12,350

12,300 -
12,250 -
12,200 -
12,150 -
12,100 -
12,050 -
12,000 -
11,950

~ PPSR PPLR PBSR PBLR SPSR SPLR SBSR SBLR

mHarike-0 12347 12347 12,347 12,347 12,347 = 12,347 12,347 12,347
mHarike-1 = 12,329 12,281 12,331 12,297 12,341 12311 12345 12,324
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Gambar 3. Hasil Analisis MgO

% MgO

Tabel 5. Persentase Perubahan Kadar MgO

Sampel Hari ke-0 (%) Hari ke-14 (%) % Perubahan
PPSR 12,347 12,264 -0,67
PPLR 12,347 12,098 -2,02
PBSR 12,347 12,278 -0,56
PBLR 12,347 12,157 -1,54
SPSR 12,347 12,321 -0,21
SPLR 12,347 12,184 -1,32
SBSR 12,347 12,333 -0,11
SBLR 12,347 12,235 -0,91

Penurunan MgO terbesar terjadi pada PPLR sebesar -2,02%, sedangkan yang paling stabil adalah
SBSR dengan perubahan hanya -0,11%.

Tabel 5. Hasil %RSD MgO
Sampel %RSD

PPSR 0,24
PPLR 0,71
PBSR 0,20
PBLR 0,54
SPSR 0,08
SPLR 0,45
SBSR 0,04
SBLR 0,31

19911



‘ Jurnal

mm Serambi ) p-ISSN : 2528-3561
i ISE Engineering Volume XI, No.3, Juli 2026 Hal 19905 - 19915 e-ISSN : 2541-1934

Parameter MgO menunjukkan nilai %RSD antara 0,04-0,71%. Nilai terendah diperoleh pada SBSR
sebesar 0,04%, sedangkan nilai tertinggi terdapat pada PPLR sebesar 0,71%. Hasil ini menunjukkan bahwa
MgO relatif stabil selama penyimpanan, namun tetap mengalami variasi yang lebih besar pada kondisi luar
ruangan akibat perubahan kadar air dan kondisi lingkungan yang lebih fluktuatif.

Mekanisme Fisika

Berdasarkan grafik, kadar MgO pada seluruh sampel cenderung mengalami penurunan selama
penyimpanan, terutama pada sampel yang disimpan di luar ruang seperti PPLR, PBLR, dan SPLR.
Penurunan ini dapat disebabkan oleh perubahan kadar air dan kondisi fisik sampel akibat fluktuasi suhu
serta kelembapan lingkungan. Variasi kadar air dapat mengubah densitas dan homogenitas sampel sehingga
memengaruhi interaksi sinar-X dengan matriks sampel selama analisis EDXRF. Selain itu, perubahan
distribusi partikel dan terjadinya pemadatan atau penggumpalan selama penyimpanan dapat menyebabkan
intensitas fluoresensi Mg yang diterima detektor menjadi lebih rendah. Unsur Mg memiliki nomor atom
yang relatif rendah sehingga sinyal fluoresensinya lebih mudah mengalami atenuasi dibandingkan unsur
yang lebih berat seperti Fe dan Ni. Akibatnya, perubahan kondisi fisik sampel selama penyimpanan dapat
menyebabkan kadar MgO yang terukur cenderung menurun. Pengaruh kadar air terhadap intensitas
fluoresensi unsur dalam analisis XRF telah dilaporkan oleh [13].

Mekanisme Kimia

Secara kimia, penurunan kadar MgO berkaitan dengan perubahan mineralogi yang terjadi selama
proses oksidasi dan pelapukan lanjutan pada sampel laterit. Magnesium pada bijih nikel laterit umumnya
berada dalam mineral silikat seperti serpentin dan olivin yang dominan pada zona saprolit. Paparan oksigen,
kelembapan, dan perubahan suhu selama penyimpanan dapat mempercepat proses alterasi mineral sehingga
sebagian Mg menjadi lebih mudah terlepas dari struktur mineral dibandingkan Fe yang cenderung
membentuk fase oksida stabil. Proses oksidasi yang menghasilkan pembentukan goetit dan hematit juga
menyebabkan dominasi fase besi dalam matriks sampel meningkat, sehingga proporsi relatif MgO yang
terdeteksi menjadi lebih rendah. Kondisi ini terlihat jelas pada sampel luar ruang yang mengalami
penurunan MgO lebih besar dibandingkan sampel suhu ruang. Transformasi mineral silikat dan oksida pada
bijih nikel laterit telah dijelaskan oleh [8] dan [9], yang menunjukkan bahwa perubahan fase mineral dapat
memengaruhi distribusi unsur Mg, Fe, dan Ni dalam matriks laterit [14].
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®Harike-1 36,832 36,943 36,826 36,896 36,798 36,846 36,793 36,831
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® Harike-7 36,918 37,236 36,899 37,109 36,826 36,984 36,812 36,934
® Hari ke-14 36,961 37,389 36,934 37,214 36,841 37,061 36,823 36,992

Gambar 4. Hasil Analisis SiO2

% SiO:

Tabel 6. Persentase Perubahan Kadar SiO»

Sampel Hari ke-0 (%) Hari ke-14 (%) % Perubahan
PPSR 36,789 36,961 +0,47
PPLR 36,789 37,389 +1,63
PBSR 36,789 36,934 +0,39
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Sampel Hari ke-0 (%0) Hari ke-14 (%) % Perubahan
PBLR 36,789 37,214 +1,15
SPSR 36,789 36,841 +0,14
SPLR 36,789 37,061 +0,74
SBSR 36,789 36,823 +0,09
SBLR 36,789 36,992 +0,55

Peningkatan SiO: terbesar terjadi pada PPLR sebesar 1,63%, sedangkan peningkatan terkecil
terjadi pada SBSR sebesar 0,09%.

Tabel 7. Hasil %RSD SiO,
Sampel %RSD

PPSR 0,19
PPLR 0,64
PBSR 0,15
PBLR 0,46
SPSR 0,06
SPLR 0,29
SBSR 0,03
SBLR 0,21

Pada parameter SiO-, nilai %RSD berkisar antara 0,03-0,64%. Sampel SBSR memiliki nilai %RSD
paling rendah yaitu 0,03%, sedangkan PPLR memiliki nilai tertinggi sebesar 0,64%. Rendahnya nilai
%RSD SiO. menunjukkan bahwa unsur ini merupakan parameter yang paling stabil selama penyimpanan.
Peningkatan kadar SiO: yang teramati selama penyimpanan terjadi secara bertahap dan relatif konsisten
sehingga menghasilkan variasi yang kecil [15].

Mekanisme Fisika

Berdasarkan grafik, kadar SiO. menunjukkan tren peningkatan selama penyimpanan pada hampir
seluruh perlakuan, terutama pada sampel Pellet Plastik Luar Ruang (PPLR) dan Pellet Botol Luar Ruang
(PBLR). Peningkatan kadar SiO: yang terukur dapat disebabkan oleh perubahan kadar air dalam sampel
akibat paparan suhu dan kelembapan lingkungan. Penguapan air selama penyimpanan menyebabkan fraksi
padatan dalam sampel menjadi lebih dominan sehingga konsentrasi relatif SiO. meningkat. Selain itu,
berkurangnya kadar air mengurangi efek absorpsi dan hamburan sinar-X yang dapat menghalangi deteksi
unsur oleh instrumen EDXRF. Akibatnya, intensitas fluoresensi Si menjadi lebih tinggi dan kadar SiO:
yang terukur cenderung meningkat. Pengaruh kadar air terhadap hasil analisis XRF telah dilaporkan oleh
[16], yang menunjukkan bahwa kelembapan dapat memengaruhi intensitas sinar-X dan akurasi pengukuran
unsur.

Mekanisme Kimia

Secara kimia, peningkatan kadar SiO. dapat dikaitkan dengan perubahan mineralogi selama
penyimpanan. Pada bijih nikel laterit, silika umumnya berada dalam mineral silikat seperti serpentin,
kuarsa, dan olivin. Selama penyimpanan, terutama pada kondisi luar ruang, proses oksidasi lebih dominan
terjadi pada mineral yang mengandung Fe dibandingkan mineral silikat. Pembentukan oksida dan
oksihidroksida besi akibat oksidasi menyebabkan perubahan komposisi matriks sampel sehingga proporsi
relatif Si0:> menjadi lebih tinggi. Selain itu, mineral silikat cenderung lebih stabil terhadap oksidasi
atmosfer dibandingkan mineral pembawa Fe, sehingga kandungan SiO. yang terukur relatif meningkat
seiring waktu penyimpanan. Kondisi ini terlihat pada sampel PPLR dan PBLR yang menunjukkan kenaikan
Si0: paling besar akibat paparan suhu, kelembapan, dan oksigen yang lebih intensif. Transformasi mineral
pada laterit serta hubungan antara fase silikat dan oksida besi telah dijelaskan oleh [17] dan [10].
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Gambar 5. Hasil Analisis Suhu

Data suhu menunjukkan perbedaan yang cukup jelas antara kondisi dalam ruangan dan luar
ruangan pada tiga waktu pengamatan. Pada pagi hari, suhu dalam ruangan sebesar 25,14°C sedangkan luar
ruangan mencapai 30,08°C. Pada siang hari, suhu meningkat signifikan menjadi 28,93°C di dalam ruangan
dan 39,41°C di luar ruangan, yang merupakan kondisi paling ekstrem. Pada malam hari, suhu dalam
ruangan sebesar 26,40°C dan luar ruangan 25,28°C, di mana suhu luar mulai menurun dan bahkan sedikit
lebih rendah dari dalam ruangan.

Variasi suhu ini berkaitan langsung dengan perubahan komposisi sampel yang telah diamati. Suhu
luar ruangan yang lebih tinggi, terutama pada siang hari (39,41°C), mempercepat proses fisik dan kimia
seperti penguapan kadar air dan oksidasi mineral. Kondisi ini menyebabkan penurunan kadar Ni dan MgO
serta peningkatan kadar Fe dan SiO: pada sampel yang disimpan di luar ruangan. Fluktuasi suhu yang besar
dari pagi ke siang juga meningkatkan ketidakstabilan sampel [11].

Sebaliknya, suhu dalam ruangan relatif lebih stabil dengan rentang yang lebih sempit (25,14—
28,93°C), sehingga perubahan komposisi sampel berlangsung lebih lambat. Stabilitas suhu ini mendukung
kestabilan kadar unsur, sehingga hasil analisis XRF menjadi lebih akurat dan presisi. Dengan demikian,
semakin tinggi dan fluktuatif suhu lingkungan penyimpanan, terutama pada kondisi luar ruangan, maka
semakin besar pula perubahan komposisi sampel yang dapat mempengaruhi hasil analisis [18].

Penentuan shelf-life

Berdasarkan kestabilan kadar unsur, shelf-life terbaik berada pada rentang hingga 3 hari untuk
kondisi luar ruangan karena setelah hari ke-3 mulai terlihat perubahan signifikan pada Ni, Fe, dan SiO..
Pada suhu ruang, sampel masih relatif stabil hingga 7 hari, terutama pada bentuk serbuk dan wadah botol
kaca. Setelah hari ke-7, mulai terjadi perubahan yang lebih jelas sehingga kurang direkomendasikan untuk
analisis yang membutuhkan akurasi tinggi. Dengan demikian, shelf-life optimal adalah <3 hari (luar
ruangan) dan <7 hari (suhu ruang)

Draft SOP penyimpanan terbaik

Sampel disimpan dalam wadah botol kaca tertutup rapat untuk meminimalkan interaksi dengan
lingkungan. Penyimpanan dilakukan pada suhu ruang yang stabil (+25-28°C) dan dihindarkan dari paparan
langsung sinar matahari serta fluktuasi suhu tinggi. Sampel sebaiknya disimpan dalam kondisi kering untuk
mencegah perubahan kadar air dan oksidasi. Waktu penyimpanan sebelum analisis XRF dibatasi maksimal
7 hari, dengan rekomendasi terbaik dilakukan analisis dalam 1-3 hari setelah preparasi. Hindari
penyimpanan di luar ruangan karena dapat meningkatkan ketidakstabilan komposisi. Sebelum analisis,
sampel dihomogenkan kembali untuk memastikan distribusi unsur merata.

4. Kesimpulan
Jenis wadah penyimpanan memengaruhi kestabilan sampel. Botol kaca memberikan kestabilan yang
lebih baik dibandingkan plastik karena lebih inert dan memiliki perubahan kadar unsur yang lebih kecil.
Sampel paling stabil adalah SBSR dengan rata-rata %RSD 0,10%, sedangkan sampel paling tidak stabil
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adalah PPLR dengan rata-rata %RSD 1,21%. Kondisi penyimpanan berpengaruh terhadap perubahan
komposisi sampel. Penyimpanan luar ruangan dengan suhu lebih tinggi dan fluktuatif (30,08-39,41°C)
menyebabkan penurunan Ni dan MgO serta peningkatan Fe dan SiO: yang lebih besar dibandingkan suhu
ruang (25,14-28,93°C). Perubahan terbesar terjadi pada kadar Ni sampel PPLR sebesar 6,64%.
Berdasarkan perubahan kadar unsur dan nilai %RSD, shelf-life optimal sampel adalah 3 hari untuk
penyimpanan luar ruangan dan 7 hari untuk penyimpanan pada suhu ruang.
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