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Telah dilakukan verifikasi metode uji chemical oxygen demand
(COD) dengan metode spektrometri UV-Vis secara refluks
tertutup. Verifikasi metode ini dilakukan untuk mengkonfirmasi
metode SNI 6989.2:2019 untuk nilai COD low concentration dan
high  concentration. Parameter verifikasi metode meliputi
penentuan lineritas, method detection limit, limit of quantification,
presisi, dan akurasi. Berdasarkan hasil penelitian menunjukkan
bahwa metode penentuan COD untuk low concentration dan high
concentration memiliki lineritas yang telah memenuhi persyaratan
keberterimaan dalam standar dengan koefisien korelasi masing-
masing -0,9985 dan 0,9993. Metode ini memiliki sensitivitas yang
tinggi dengan nilai MDL pada low concentration dan high
concentration masing-masing 2,05 dan 53,57 mg/L dan LOQ 6,53
dan 170,43 mg/L. Nilai MDL untuk low concentration telah
memenuhi persyaratan keberterimaan dengan nilai % RSD 10,41%,
% Recovery sebesar 99,20 %, nilai signal to noise sebesar 9,60 dan
nilai 10% spike sebesar 0,63. Nilai MDL pada high concentration
juga memenuhi persyaratan keberterimaan dengan nilai % RSD
10,52%, % Recovery 100,20 %, nilai signal to noise sebesar 9,50
dan nilai 10% spike sebesar 16,20. Pengujian COD pada low
concentration dan high concentration memiliki presisi yang tinggi
dengan % RSD masing-masing 3,70 dan 4,34 % yang berada di
bawah nilai CV Horwitz. Hasil uji varian dengan selang
kepercayaan 95% menunjukkan bahwa kedua metode ini memiliki
presisi pengukuran yang tidak berbeda secara signifikan. Kedua
metode ini juga memiliki akurasi yang tinggi dengan % Recovery
masing-masing 101,02 dan 101,98%. Hasil uji rerata dengan selang
kepercayaan 95% juga menunjukkan bahwa kedua metode ini
memiliki akurasi yang tidak berbeda secara signifikan.
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Determination of chemical oxygen demand using UV-Vis
spectrometric with close reflux has been verified. The verification
method is carried out to confirm the SNI 6989.2:2019 low and high
concentration  COD values. Method verification parameters
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concentration, verification method, include linearity, method detection limit, the limit of quantification,
MDL, LQQ, precision, accuracy, precision, and accuracy. Based results of the study showed that the
uncertainty determination of COD at low and high concentrations has linearity

following the acceptance requirements in the standard with the
correlation coefficient of -0.9985 and 0.9993, respectively. This
method has high sensitivity with method detection limit (MDL)
values at low and high concentrations respectively 2.05 and 53.57
mg/L and limits of quantification 6.53 and 170.43 mg/L. The
method detection limit value for low concentration has complied
with the acceptability requirements with a % RSD value of 10.41%,
% Recovery of 99.20%, signal to noise value of 9.60, and 10%
spike value of 16.20. Determination of COD at low and high
concentrations has high precision with % RSD of 3.70 and 4.34%,
respectively, which is below the CV-Horwitz value. The results of
the variance test with interval confidence of 95% indicate that low
and high concentration levels have measurement precision that is
not significantly different. Both of these methods also have high
accuracy with % recovery of 101.2 and 101.98%, respectively. The
average test results with interval confidence of 95% also show that
these two methods have accuracy this not significantly different.

1.PENDAHULUAN

Chemical oxygen demand (COD) merupakan parameter utama dalam pengujian kualitas air.
Nilai COD dapat digunakan sebagai rujukan dalam mengukur kualitas air atau beban cemaran air
[1], [2]. Beban cemaran air tersebut berasal dari kandungan oksigen terlarut dalam air. Nilai COD
sendiri menyatakan kebutuhan oksigen kimiawi sebagai miligram O, yang digunakan untuk reaksi
oksidasi zat-zat organik dalam 1 liter sampel air [3]. Nilai COD digunakan sebagai indeks terhadap
pencemaran air yang dilakukan oleh zat-zat organik yang dapat dioksidasi melalui mikrobiologis,
sehingga dampak yang ditimbulkan adalah berkurangnya oksigen terlarut dalam air. Oleh karena
itu pengujian COD menjadi perhatian penting dalam pengujian kualitas air.

Metode uji COD berkembang mulai dari metode volumetri [4]-[8], spektrofotometri UV-Vis
[3], [9]-[14], sensori [4], [5], [15], dan elektrokimia [16]. Metode standar yang digunakan dalam
uji COD adalah metode refluks tertutup secara spektrofotometri UV-Vis yang mengacu pada SNI
6989.2:2019 [3]. Metode ini memiliki tingkat sensitifitasnya lebih tinggi dan waktu pengujian lebih
singkat. Metode ini juga dapat berlaku untuk nilai COD pada rentang low concentration dan high
concentration [3]. Metode refluks tertutup merupakan metode yang ramah lingkungan dengan
meminimalkan jumlah sampel dan pereaksi [9][14]. Metode ini berlaku pada rentang low
concentration dan high concentration. Oleh karena itu perlu dipelajari pengaruh low concentration
dan high concentration terhadap lineritas, sensitivitas, presisi, dan akurasinya sebelum digunakan
sebagai prosedur uji rutin di laboratorium. Metode SNI 6989.2:2019 pada rentang high
concentration telah diverifikasi dan memberikan lineritas, sensitivitas, presisi, dan akurasi yang
baik [14]. Namun demikian, metode ini belum diverifikasi pada dua rentang sehingga perlu
dilakukan verifikasi pada low concentration dan high concentration.

Penelitian ini difokuskan pada verifikasi metode uji COD pada rentang low concentration
dan high concentration. Verifikasi metode uji dilakukan untuk memastikan bahwa metode dapat
digunakan sebagai pengujian rutin di laboratorium pada level low concentration dan high
concentration. Penelitian ini juga dilakukan untuk mempelajari keberterimaan dan signifikansi
dalam pengendalian mutu hasil pengujian yang meliputi lineritas, method detection limit, limit of
quantification, presisi, dan akurasi. Penelitian ini juga digunakan untuk menganalisis faktor
penyumbang estimasi ketidakpastian pengukuran pada pengujian low concentration dan high
concentration.
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2.METODE

2.1. Bahan

Bahan yang digunakan meliputi air bebas organik, larutan standar COD 1.000 mg/L (certified
reference material, CRM), asam sulfat (analytical grade), kalium dikromat (analytical grade),
perak sulfat (analytical grade), dan merkuri sulfat (analytical grade).

2.2. Pembuatan Digestion Solution

Kalium dikromat yang telah dikering dalam oven 105°C selama 2 jam kemudian didinginkan
dalam desikator. Sebanyak 1,022 g kalium dikromat ditimbang kemudian dimasukkan ke dalam
gelas beaker 250 mL dan dilarutkan dengan 167 mL H»SO4 pekat secara perlahan-lahan. Larutan
didinginkan kemudian ditambah 33,3 gram HgSOs, diaduk hingga homogen. Larutan dipindahkan
ke dalam labu ukur 1.000 mL kemudian ditera dan dihomogenkan.

2.3. Pembuatan Deret Standar COD

Sebanyak 5 mL larutan standar COD 1.000 mg/L dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL
kemudian ditepatkan volumenya dengan akuades dan dihomogenkan. Deret standar low
concentration dibuat dengan konsentrasi 10; 30; 50; 70; dan 90 mg/L sedangkan deret standar high
concentration dibuat dengan konsentrasi 100; 300; 500; 700; dan 900 mg/L.. masing-masing deret
standar dipipet 2,5 mL dimasukkan ke dalam digestion vessel. Larutan ditambah dengan 1,5 mL
digestion solution dan 3,5 mL asam sulfat pro-COD. Tabung dimasukkan ke dalam reaktor COD.
Digesti dilakukan pada suhu 150°C selama 2 jam. Larutan yang telah didigesti didinginkan sampai
suhu ruangan. Larutan deret standar COD diukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis
pada panjang gelombang 600 nm untuk low concentration dan 420 nm untuk high concentration.

2.4. Penentuan Method Detection Limit (MDL)

Penentuan MDL untuk low concentration menggunakan larutan standar COD 30 mg/L dan
untuk high concentration menggunakan larutan standar COD 300 mg/L. Masing-masing larutan
standar dipipet 2,5 mL kemudian dimasukkan ke dalam digestion vessel, ditambah 1,5 digestion
solution dan 3,5 mL asam sulfat pro-COD. Digesti dilakukan pada suhu 150°C selama 2 jam.
Larutan yang telah didigesti didinginkan sampai suhu ruangan. Larutan standar COD diukur
absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang 600 nm untuk /ow
concentration dan 420 nm untuk high concentration.

2.5. Penentuan Presisi

Sebanyak 2,5 mL sampel dimasukkan ke dalam digestion vessel dengan 7 kali pengulangan
dan ditambahkan 1,5 mL digestion solution dan 3,5 mL asam sulfat pro-COD. Digestion vessel
dimasukkan ke dalam COD reaktor pada suhu 150°C selama 2 jam. Hasil digesti didinginkan
hingga suhu ruang. Contoh diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada
panjang gelombang 420 nm.

2.6. Penentuan Akurasi

Larutan standar COD 10 mg/L dimasukkan ke dalam digestion vessel dengan 7 kali
pengulangan dan ditambahkan 1,5 mL digestion solution dan 3,5 mL asam sulfat pro-COD.
Digestion vessel dimasukkan kedalam COD reaktor pada suhu 150°C selama 2 jam. Hasil digesti
didinginkan hingga suhu ruang. Larutan diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-
Vis pada panjang gelombang 420 nm.

2.7. Penentuan Ketidakpastian Pengukuran

Ketidakpastian pengukuran ditentukan melalui tahapan 1) membuat skema kerja, 2) membuat
diagram tulang ikan dari faktor-faktor yang memberikan kontribusi pada kesalahan pengukuran, 3)
menentukan nilai ketidakpastian baku dari setiap sumber, 4) menentukan ketidakpastian gabungan
dari ketidakpastian relatif, dan 5) menentukan ketidakpastian diperluas.
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3.HASIL DAN PEMBAHASAN

3.1. Penentuan Lineritas Larutan Standar COD

Lineritas kurva kalibrasi larutan standar COD low concentration dan high concentration
ditunjukkan pada Gambar 1. Gambar 1 menunjukkan bahwa larutan standar COD /Jow
concentration dan high concentration memiliki lineritas yang memenuhi syarat keberterimaan
dalam standar SNI 6989.2:2019 [3]. Koefisien korelasi kurva kalibrasi larutan standar COD low
concentration dan high concentration masing-masing adalah -0,9985 dan 0,9990, yang memenuhi
persyaratan dalam SNI 6989.2:2019 [3]. Kurva kalibrasi memiliki lineritas yang baik dengan
koefien korelasi > 0,995 dengan intersep lebih < batas deteksi [9][11][12].

Gambar 1. (a) menunjukkan kurva kalibrasi larutan standar COD low concentration dari
deret larutan standar 0, 10, 30, 50, 70, dan 90 mg/L. Kurva kalibrasi larutan standar COD low
concentration mengikuti persamaan y = - 0,0024 x + 0,3203. Persamaan tersebut memiliki intersep
0,3203 lebih kecil dari nilai batas deteksi, yaitu 2,05 mg/L. Kurva kalibrasi larutan standar COD
high concentration pada Gambar 1. (b) mengikuti persamaan regresi linear y = 0,0004 x — 0,001.
Nilai intersep 0,001 lebih kecil dari batas deteksinya, yaitu 53,57 mg/L. Kedua deret larutan standar
COD low concentration dan high concentration ini memiliki lineritas yang telah memenuhi
persyaratan yang dipersyaratkan dalam SNI 6989.2:2019 [3]. Kurva kalibrasi low concentration
dan high concentration memiliki lineritas yang baik [9], [12]-[14].
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Gambar 1. Kurva kalibrasi larutan standar COD (a) low concentration (b) high concentration
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Gambar 2. Konsentrasi larutan standar COD yang terukur (a) low concentration (b) high
concentration

Berdasarkan hasil pengukuran deret larutan standar COD, hasil pengukuran konsentrasi yang
dibuat memiliki korelasi yang baik dengan konsentrasi larutan standar COD yang terukur
[9][11][12]. Larutan standar COD dibuat dari CRM pada low concentration dan high
concentration. Gambar 2 menunjukkan kurva korelasi antara konsentrasi yang dibuat dengan
konsentrasi yang terukur dengan koefisien korelasi -0,9985 untuk deret standar low concentration
dan 0,9993 untuk deret standar high concentration. Gambar 2 (a) menunjukkan bahwa larutan
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standar COD low concentration menunjukkan model regresi linear yang mengikuti persamaan y =
0,998 x — 0,0006. Model regresi untuk larutan standar COD high concentration ditunjukkan pada
Gambar 2 (b) dengan persamaan y = 0,9992 x — 0,1027.

2.8. Penentuan Method Detection Limit (MDL) dan Limit of Quantification (LOQ)

Pengujian COD dengan deret standar COD low concentration dan high concentration
memiliki nilai MDL yang memenuhi persyaratan keberterimaan dalam standar. Nilai MDL
menunjukkan konsentrasi COD yang dapat ditentukan sesuai tahapan metode pengujian secara
menyeluruh sehingga menghasilkan sinyal dengan kemungkinan 99%, yang berbeda dengan
blanko. Nilai MDL juga menunjukkan kemampuan laboratorium untuk mengukur COD dengan
metode ini dengan konsentrasi minimum sehingga dapat menghindari pengujian yang tidak terbaca
atau tidak terdeteksi.

TABEL I. MDL dan LOQ untuk COD low concentration dan high concentration

Parameter COD low concentration COD high concentration
Rerata pengukuran (mg/L) 6,275 161,975

% Recovery 99,20 100,20

Standar deviasi (SD) 0,6534 17,0429

%RSD 10,41 10,52

MDL (3,143 x SD), mg/L 2,05 53,57

LOQ (10 x SD) 6,53 170,43
Signal/Noise (S/N) 9,60 9,50

10% spike 0,63 16,20

Tabel 1 menunjukkan bahwa nilai MDL pada low concentration dan high concentration
masing-masing 2,05 dan 53,57 mg/L dengan nilai LOQ 6,53 dan 170,43. Nilai MDL untuk /ow
concentration memenuhi syarat keberterimaan dengan nilai %RSD tidak lebih dari 2/3 CV
Horwitz, dengan nilai uji perolehan kembali atau recovery test %R= 100% + 50%, nilai signal to
noise rasio berada pada rentang 2,5-10, dan nilai 10% spike < MDL < spike. Tabel I menunjukkan
nilai MDL telah memenuhi semua syarat kebeterimaan dengan nilai % RSD 10,41%, % Recovery
sebesar 99,20 %, nilai signal to noise sebesar 9,60 dan nilai 10% spike sebesar 0,63.

Tabel 1 juga menunjukkan bahwa nilai MDL pengujian COD dengan larutan standar high
concentration telah memenuhi persyaratan keberterimaan data. Nilai MDL telah memenuhi semua
syarat kebeterimaan dengan nilai % RSD 10,52%, % Recovery sebesar 100,20 %, nilai signal to
noise sebesar 9,50 dan nilai 10% spike sebesar 16,20. Berdasarkan hasil penelitian menunjukkan
bahwa pengujian COD pada low concentration dan high concentration memiliki sensitivitas yang
baik [9][14].

3.2. Penentuan Presisi

Tabel 2 menunjukkan hasil penentuan presisi pengujian COD dengan menggunakan larutan
standar COD low concentration dan high concentration. Tabel 2 menunjukkan bahwa pengujian
COD low concentration dan high concentration memiliki % RSD masing-masing 3,70 dan 4,34 %.
Hasil pengujian menunjukkan bahwa kedua metode pengujian ini memenuhi persyaratan
keberterimaan dalam SNI 6989.2:2019 sebesar =5,36 % [3]. Metode uji COD dengan
menggunakan larutan standar COD low concentration dan high concentration memiliki nilai
%RSD di bawah nilai CV Horwitz, sehingga kedua metode memiliki presisi yang tinggi [9][14].

Hasil uji varian untuk pengukuran COD low concentration dan high concentration dengan df
= 6 dan selang kepercayaan 95% diperoleh F hitung 0,0040 yang nilainya lebih kecil dari F tabel
0,1718. Berdasarkan hasil uji varian ini menunjukkan bahwa kedua metode ini memiliki variansi
pengukuran yang sama, baik metode pengukuran COD low concentration maupun high
concentration. Kedua metode ini memiliki presisi pengukuran yang tidak berbeda secara
signifikan.
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TABEL II. Penentuan presisi COD low concentration dan high concentration

Konsentarasi COD (mg/L)

Replikasi - - -
Low concentration High concentration

1 8,10 102,99

2 8,48 108,92

3 7,66 112,25

4 7,73 101,88

5 8,13 111,05

6 8,25 113,00

7 8,31 113,11
Rerata 8,09 109,03
Standar deviasi (SD) 0,30 4,73
%RSD 3,70 4,34

CV Horwirtz 11,68 7,90

2/3 CV Horwitz 7,79 5,26

TABEL III. Penentuan akurasi COD low concentration dan high concentration

Replikasi % Recovery
Low concentration High concentration

1 95,17 101,68
2 107,71 103,40
3 101,87 103,63
4 97,04 102,07
5 112,38 98,47
6 96,76 102,13
7 96,18 102,49
Rerata 101,02 101,98

3.3. Penentuan Akurasi

Tabel 3 menunjukkan bahwa % Recovery pada penentuan COD dengan larutan standar COD
low concentration dan high concentration masing-masing 101,02 dan 101,98%. Akurasi tersebut
telah memenuhi persyaratan keberterimaan yang ditetapkan dalam SNI 6989.2:2019 dengan
rentang 85-110% [3]. Kedua metode tersebut memiliki akurasi yang tinggi [9][14]. Hasil uji rerata
untuk pengukuran COD low concentration dan high concentration dengan selang kepercayaan 95%
diperoleh t hitung 0,3583 yang nilainya lebih kecil dari t tabel 0,3716. Berdasarkan hasil uji rerata
ini menunjukkan bahwa metode penentuan COD /low concentration dan high concentration
menunjukkan akurasi pengujian yang tidak berbeda secara signifikan.

3.4. Penentuan Estimasi Ketidakpastian Pengukuran

Ketidakpastian pengukuran pada penentuan COD dengan larutan standar low concentration
dan high concentration dilakukan melalui tahapan 1) membuat skema kerja, 2) membuat diagram
tulang ikan dari faktor-faktor yang memberikan kontribusi pada kesalahan pengukuran, 3)
menentukan nilai ketidakpastian baku dari setiap sumber, 4) menentukan ketidakpastian gabungan
dari ketidakpastian relatif, dan 5) menentukan ketidakpastian diperluas.
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Gambar 3. Penentuan COD dengan larutan standar (a) low concentration (b) high concentration

Skema kerja penentuan COD ditunjukkan pada Gambar 3. Gambar 3 (a) dan 3 (b)
menunjukkan skema kerja penentuan COD pada low concentration dan high concentration.
Penentuan COD dilaksanakan melalui tahap memipet sampel dan larutan standar, mendigesti
sampel dan larutan standar, serta mengukur absorbansi sampel dan larutan standar. Berdasarkan
skema kerja pada Gambar 3 dapat dibuat diagram tulang ikan penentuan COD yang ditunjukkan
pada Gambar 4. Gambar 4 menunjukkan diagram tulang ikan penentuan COD secara
spektrofotometri UV-Vis. Berdasarkan skema kerja pada Gambar 3. Dapat diidentifikasi sumber-
sumber yang memberikan kontribusi pada kesalahan pada penentuan COD yang meliputi memipet
sampel [9], konsentrasi COD [9], pengulangan [9][11], dan mendigesti sampel dengan reaktor
COD. Ketidakpastian pengukuran dari memipet sampel berasal dari kalibrasi pipet ukur 5 mL dan
faktor muai temperatur. Ketidakpastian konsentrasi COD berasal dari kurva kalibrasi larutan
standar COD. Ketidakpastian pengulangan berasal dari presisi sedangkan ketidakpastian
pengukuran dari reaktor COD berasal dari kalibrasi alat.

Tabel 4 menunjukkan sumber ketidakpastian pengukuran pada penentuan COD secara
refluks tertutup dengan metode spektrofotometri UV-Vis, nilai ketidakpastian baku, ketidakpastian
relative, ketidakpastian gabungan, dan ketidakpastian diperluas dengan menggunakan faktor
kapasitas dengan selang kepercayaan 95%.

Volume sample Presisi

Kalibrasi =——p
Temperatur
3> COD (mg/L)
Kurva kalibrasi —/ Kalibrasi

Konsentrasi Reaktor COD

Standar deviasi

Gambar 4. Diagram tulang ikan penentuan COD secara refluks tertutup dengan spektrofotometri
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UV-Vis

TABEL IV. Penentuan ketidakpastian pengukuran low concentration dan high concentration

Sumber Unit Low concentration High concentration
Value (x)  (pw) (Mw)x  Value (x) (M) (Me)/x
Volume sampel mL 2.5 0,0017 0,0007 2,5 0,0017 0,0007
Konsentrasi mg/L 8,094 -1,8244 -0,2254 109,028 13,7394 0,1260
Presisi mg/L 8,094 3,6953 0,0457 109,028 4,3416 0,0398
Reaktor COD °C 150 1,1000 0,0073 150 1,1000 0,0073
Ketidakpastian gabungan ~ mg/L 0,5092 0,1324
Ketidakpastian diperluas ~ mg/L 1,02 0,26
u High concentration Low concentration
0%
Reaktor COD
0%
Presisi - %

80%

. py
Konsentrasi °

120%
0%

Volume sampel
0%

Gambar 5. Penyumbang ketidakpastian pengukuran pada penentuan COD secara refluks tertutup
dengan spektrofotometri UV-Vis

Hasil penentuan ketidakpastian pengukuran ini digunakan untuk melaporkan hasil uji yang
menyatakan batas keberterimaan data pengujian. Berdasarkan hasil perhitungan pada rerata hasil
pada Tabel 2 dan penentuan estimasi ketidakpastian pengukuran pada Tabel 4 dapat dinyatakan
nilai COD untuk low concentration dan high concentration adalah 8,09 + 1,02 dan 109,03 + 0,26
mg/L. Nilai ketidakpastian pengukuran pada pengukuran COD low concentration lebih tinggi
dibandingkan pada pengukuran high concentration.

Berdasarkan hasil perhitungan dapat ditentukan nilai penyumbang ketidakpastian
pengukuran terbesar pada penentuan COD secara refluks tertutup dengan spektrofotometri UV-Vis
untuk low concentration berasal dari presisi, sedangkan pada high concentration berasal dari kurva
kalibrasi. Pengujian COD pada low concentration membutuhkan kecermatan pengukuran mulai
dari pengambilan contoh uji dan proses digesti sampel pada setiap replikasi pengujian.
Keterulangan pengujian COD pada konsentrasi yang rendah memberikan kontribusi yang
signifikan terhadap keterulangan nilai pengukuran [9]. Namun demikian, faktor keterulangan ini
masih berada dalam batas yang dapat diterima sepanjang rentang keberterimaan ini dilaporkan
dalam data hasil uji. Hal ini dapat dilihat dari presisi pengujian yang tinggi dan memenuhi
persyaratan keberterimaan dalam standar [9].

Pengujian COD pada low concentration didasarkan pada pengukuran krom(VI) dari sisa
kalium dikromat yang digunakan pada reaksi oksidasi senyawa organik. Berbeda dengan pengujian
COD pada high concentration yang didasarkan pada pengukuran krom(IIl) dari reduksi kalium
dikromat oleh senyawa organik dalam sampel uji. Nilai COD yang rendah menunjukkan bahwa
kandungan senyawa organik dalam sampel yang lebih rendah sehingga kurang memberikan
sensitivitas pada pembacaan absorbansi pada intensitas warna yang diberikan. Namun demikian,
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pengaruh keterulangan pada low concentration ini masih berada dalam batas kemampuan alat
untuk mendeteksi sampel. Hal ini ditunjukkan dari data nilai MDL dan LOQ pada low
concentration masing-masing 2,05 dan 6,53 mg/L. Pengukuran COD pada sampel yang memiliki
nilai COD 8,09 + 1,02 mg/L. masih dapat dideteksi dan dikuantifikasikan dengan baik.

Kecermatan pengukuran juga memberikan kontribusi penyumbang ketidakpastian
pengukuran pada kurva kalibrasi. Pengujian COD pada high concentration memiliki faktor
penyumbang ketidakpastian pengukuran terbesar berasal dari kurva kalibrasi. Penyiapan deret
standar dipengaruhi oleh kecermatan dalam memipet sejumlah tertentu larutan standar dan
kecermatan dalam menepatkan volume larutan dalam labu ukur. Kesalahan dalam pembacaan
meniskus untuk larutan yang memiliki konsentrasi tinggi akan memberikan kontribusi kesalahan
yang lebih tinggi dibandingkan pada konsentrasi rendah.

4. KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian menunjukkan bahwa metode penentuan COD untuk low
concentration dan high concentration memiliki lineritas yang telah memenuhi persyaratan
keberterimaan dalam standar dengan koefisien korelasi masing-masing -0,9985 dan 0,9993.
Metode ini memiliki sensitivitas yang baik dengan nilai MDL pada low concentration dan high
concentration masing-masing 2,05 dan 53,57 mg/L serta nilai LOQ 6,53 dan 170,43 mg/L. Nilai
MDL untuk low concentration telah memenuhi persyaratan kebeterimaan dengan nilai % RSD
10,41%, % Recovery sebesar 99,20 %, nilai signal to noise sebesar 9,60 dan nilai 10% spike
sebesar 0,63. Nilai MDL pada high concentration juga memenuhi persyaratan keberterimaan
dengan nilai % RSD 10,52%, % Recovery 100,20 %, nilai signal to noise sebesar 9,50 dan nilai
10% spike sebesar 16,20. Pengujian COD pada low concentration dan high concentration memiliki
presisi yang tinggi dengan % RSD masing-masing 3,70 dan 4,34 % yang berada di bawah nilai CV
Horwitz. Hasil uji varian dengan selang kepercayaan 95% menunjukkan bahwa kedua metode ini
memiliki presisi pengukuran yang tidak berbeda secara signifikan. Kedua metode ini juga memiliki
akurasi yang tinggi dengan % Recovery masing-masing 101,02 dan 101,98%. Hasil uji rerata
dengan selang kepercayaan 95% juga menunjukkan bahwa kedua metode ini memiliki akurasi yang
tidak berbeda secara signifikan.
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