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RINGKASAN 

 

Di dalam Peraturan Pemerintah Republik Indonesia No. 22 Tahun 2021, 

salah satu parameter baku mutu air yang penting adalah Chemical Oxygen Demand 

(COD). Badan Standardisasi Nasional melalui SNI telah menerbitkan metode 

refluks tertutup dimana penentuannya dapat dilakukan secara titrimetri dan 

spektrofotometri. Metode uji COD secara titrimetri tercantum pada SNI 

6989.73:2019 pada rentang uji 40-400 mg/L dan COD secara spektrofotometri 

tercantum pada SNI 6989.2:2019 pada dua rentang uji yaitu konsentrasi rendah 

(COD ≤90mg/L) dan konsentrasi tinggi (COD 100-900mg/L). Penelitian ini 

bertujuan menentukan ulang rentang kerja metode dengan penambahan oksidator 

berlebih. Rentang kerja metode yang terpilih kemudian diverifikasi. 

Penelitian ini dilakukan dengan cara penentuan kinerja metode analisis 

COD refluks tertutup meliputi dua metode yakni kinerja metode analisis COD 

secara titrimetri dan spektrofotometri. Kinerja metode difokuskan pada penentuan 

rentang linearitas yang dihitung secara teoretis dengan menghitung penambahan 

sejumlah oksidator berlebih. Secara teoretis oksidator berlebih untuk penentuan 

COD secara titrimetri akan habis bereaksi pada konsentrasi 523,81 mg/L sedangkan 

untuk COD secara spektrofotometri akan habis bereaksi pada konsentrasi COD 

rendah dan COD tinggi 144,28 mg/L dan 1442,26 mg/L. Kemudian dilakukan 

percobaan dengan acuan rentang tersebut dan dilanjutkan ke tahap verifikasi 

metode dengan rentang kerja sesuai dengan rentang linearitas yang didapat dengan 

parameter verifikasi batas linearitas, limit deteksi metode, limit kuantitasi metode, 

presisi (ripitabilitas dan reprodusibilitas), akurasi dan batas linearitas pada matriks.  

Hasil penelitian ini menunjukkan bahwa metode analisis COD refluks 

tertutup secara titrimetri yang tercantum pada SNI 6989.73:2019 memiliki rentang 

konsentrasi 40-400 mg/L dengan koefisien korelasi (r) 0,9989. Metode titrimetri 

memiliki nilai LDM 9,72 mg/L dan LKM 32,39 mg/L. Sedangkan untuk metode 

analisis COD refluks tertutup secara spektrofotometri yang tercantum pada SNI 

6989.2:2019 memiliki rentang konsentrasi untuk COD rendah dan COD tinggi 10-

120 mg/L dan 90-1000 mg/L dengan nilai r 0,9980 dan 0,9994. Metode ini memiliki 

nilai LDM 2,50 mg/L dan LKM 8,34 mg/L. Kedua metode memberikan hasil 

presisi, akurasi dan linearitas pada matriks yang memenuhi persyaratan 

keberterimaannya. Perbandingan hasil analisis COD secara titrimetri dan 

spektrofotometri memberikan hasil yang tidak berbeda nyata. 

 

Kata kunci: Chemical Oxygen Demand (COD), Titrimetri, Spektrofotometri  
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SUMMARY 

 

In the Government Regulation of the Republic of Indonesia No. 22 of 2021, 

one of the important water quality standard parameters is Chemical Oxygen 

Demand (COD). The National Standardization Agency through SNI has issued a 

closed reflux method where the determination can be done by titrimetry and 

spectrophotometry. The titrimetric COD test method is listed in SNI 6989.73: 2019 

in the test range of 40-400 mg/L and spectrophotometric COD is listed in SNI 

6989.2: 2019 in two test ranges namely low concentration (COD ≤90mg/L) and 

high concentration (COD 100-900mg/L). This study aims to redetermine the 

working range of the method with the addition of excess oxidizer. The selected 

working range of the method was then verified. 

This study aimed to evaluate the performance of two closed reflux COD 

analysis methods - titrimetry and spectrophotometry. The linearity range of each 

method was theoretically calculated by determining the amount of excess oxidizer 

required. The titrimetric COD determination theoretically required 523.81 mg/L, 

while the spectrophotometric COD required 144.28 mg/L for low COD and 1442.26 

mg/L for high COD. The experiment was conducted within these ranges and 

proceeded to the method verification stage. The working range was obtained within 

the linearity range, and the verification parameters included linearity limit, method 

detection limit, method quantitation limit, precision (repeatability and 

reproducibility), accuracy, and linearity limit on the matrix. 

The titrimetric closed reflux COD analysis method mentioned in SNI 

6989.73: 2019, has a concentration range of 40-400 mg/L, with a correlation 

coefficient (r) of 0.9989, an LOD value of 9.72 mg/L, and an LOQ of 32.39 mg/L. 

The spectrophotometric closed reflux COD analysis method listed in SNI 6989.2: 

2019, has a concentration range of 10-120 mg/L for low COD and 90-1000 mg/L 

for high COD, with r values of 0.9980 and 0.9994, an LOD value of 2.50 mg/L, and 

an LOQ of 8.34 mg/L. The precision, accuracy, and linearity tests show that both 

methods meet the acceptance criteria. There was no significant difference between 

the results of COD analysis using titrimetry and spectrophotometry. 

 

Keywords: Chemical Oxygen Demand (COD), Titrimetric, Spectrophotometric 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Air merupakan salah satu unsur esensial yang sangat penting dalam 

kehidupan manusia dan makhluk hidup lainnya. Peran ini tidak bisa disubtitusikan 

oleh unsur lainnya. Segala bentuk aktivitas dan kegiatan yang dilakukan oleh 

manusia membutuhkan air, mulai dari makan dan minum, mandi, serta aktivitas dan 

kegiatan sehari-hari lainnya. Sumber air yang digunakan pun beragam, mulai dari 

mata air pegunungan, air tanah seperti sumur, bahkan ada yang memanfaatkan air 

permukaan seperti sungai dan danau. Air permukaan merupakan sumber air yang 

tinggi akan kemungkinan terjadinya kontaminasi sehingga menurunkan kualitas 

atau mutu air dan akhirnya berdampak langsung pada makhluk hidup yang 

menggunakannya (Kawai et al., 2016). 

Kualitas atau mutu air diatur oleh berbagai regulasi yang berlaku di 

Indonesia. Salah satunya menurut Peraturan Pemerintah Republik Indonesia No. 22 

Tahun 2021 tentang Penyelenggaraan Perlindungan dan Pengelolaan Lingkungan 

Hidup Pasal 1 Ayat 38, baku mutu air adalah ukuran batas atau kadar makhluk 

hidup, zat, energi, atau komponen yang ada atau harus ada dan/atau unsur pencemar 

yang ditenggang keberadaannya di dalam air (PP RI, 2021). Salah satu parameter 

yang ada dalam baku mutu air itu sendiri adalah kebutuhan oksigen kimiawi atau 

Chemical Oxygen Demand (COD). Nilai COD menujukkan banyaknya komponen-

komponen yang bisa dioksidasi dalam air yang umumnya merupakan komponen 

pencemar seperti bahan-bahan organik, jadi semakin besar nilai COD dapat 

disimpulkan air tersebut mengandung banyak komponen pencemar (Kawai et al., 

2016). 

Parameter COD menjadi salah satu parameter yang harus ada dalam setiap 

pemantauan berbagai jenis air, terutama air permukaan yang mempunyai kadar 

COD beragam mulai dari yang rendah sampai tinggi dimana akan ditentukan oleh 

kondisi lingkungan sekitar yang tercemar atau tidak. Oleh karena itu metode analisa 

nilai COD harus mempunyai rentang yang luas dan batas deteksi yang rendah serta 
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sesuai peruntukannya sehingga mencakup banyak matriks air. Badan Standarisai 

Nasional melalui Standar Nasional Indonesia (SNI) telah menerbitkan metode 

refluks tertutup dimana penentuannya dapat dilakukan secara titrimetri dan 

spektrofotometri. 

Penentuan nilai COD secara titrimetri tercantum pada SNI 6989.73:2019 

tentang Cara Uji COD dengan Refluks Tertutup secara Titrimetri. Metode ini dapat 

dilakukan pada matriks air dengan nilai COD 40-400 mg/L. Penambahan kalium 

dikromat berlebih akan bereaksi dengan komponen pencemar dalam asam sulfat 

dan sisa kalium dikromat akan dititrasi dengan ferro ammonium sulfat 

menggunakan indikator ferroin sampai titik akhir berwarna merah bata (SNI 

6989.73, 2019). 

Penentuan nilai COD secara spektrofotometri pada SNI 6989.2:2019 

tentang Cara Uji COD dengan Refluks Tertutup secara Spektrofotometri. Metode 

ini dibagi menjadi dua berdasarkan rentang nilai COD, yaitu yang pertama untuk 

konsentrasi rendah dengan nilai COD ≤ 90 mg/L dan yang kedua untuk konsentrasi 

tinggi dengan nilai COD 100-900 mg/L. Penambahan kalium dikromat berlebih 

sesuai rentang masing-masing akan bereaksi dengan komponen pencemar dalam 

asam sulfat. Untuk konentrasi rendah akan dihitung sisa dikromat yang diukur pada 

panjang gelombang 600 nm, sedangkan untuk konsentrasi tinggi akan dihitung Cr3+ 

yang terbentuk pada panjang gelombang 420 nm (SNI 6989.2, 2019). 

Pada penilitian ini akan ditinjau kembali rentang kerja metode dengan 

melihat penambahan oksidator berlebih. Rentang kerja metode yang terpilih 

kemudian akan diverifikasi dengan parameter pengujian verifikasi batas linearitas, 

limit deteksi metode (LDM), limit kuantitasi metode (LKM), presisi (ripitabilitas 

dan reprodusibilitas), akurasi dan batas linearitas pada matriks. 

1.2 Tujuan 

Menentukan rentang linearitas pada metode analisis COD refluks tertutup 

secara titrimetri dan spektrofotometri yang digunakan sebagai rentang kerja 

(working range) yang optimal serta melakukan verifikasi metode uji COD tersebut. 
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1.3 Hipotesis 

Penambahan sejumlah oksidator berlebih dapat dihitung secara teoretis 

sehingga kadar COD maksimal dapat diketahui melalui titik dimana oksidator 

berlebih akan habis bereaksi. Dengan melakukan verifikasi metode, dapat diketahui 

kinerja dari rentang baru yang dipilih dan dapat digunakan sebagai metode yang 

terverifikasi.  

1.4 Manfaat 

Manfaat yang diharapkan pada penelitian ini yaitu dapat menambah 

informasi mengenai kinerja metode COD refluks tertutup secara titrimetri dan 

spektrofotometri pada rentang kerja yang lebih luas sehingga membantu 

mempermudah analis dalam penerapan pengerjaan di laboratorium terutama pada 

sampel-sampel dengan COD pada rentang konsentrasi rendah dan konsentrasi 

tinggi.
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BAB II 

TINJAUAN PUSTAKA 

2.1 Pencemaran Air 

Kegiatan manusia yang tidak bijak serta pengolahan limbah industri yang 

tidak sesuai merupakan faktor penyebab menurunnya kualitas air. Sementara air 

adalah unsur yang sangat dibutuhkan manusia dan makhluk hidup yang ada di bumi 

ini. Oleh karena itu, keberadaan air dengan kualitas yang buruk akan berdampak 

pada sistem kehidupan. Air yang berkualitas baik didefinisikan sebagai air yang 

memenuhi baku mutu air minum yang ditetapkan Peraturan Menteri Kesehatan RI 

No. 492/MENKES/PER/IV/2010, meliputi persyaratan fisika, kimia, dan 

mikrobiologi (Kementerian Kesehatan RI, 2019). 

Dalam Surat Keputusan Menteri Negara Kependudukan dan Lingkungan 

Hidup No. 02/MENKLH/I/1988 tentang Penetapan Baku Mutu Lingkungan di 

Pasal 1 definisi pencemaran air adalah masuk atau dimasukannya makhluk hidup, 

zat, energi dan atau komponen lain ke dalam air dan atau berubahnya tatanan air 

oleh kegiatan manusia atau oleh proses alam, sehingga kualitas air turun sampai ke 

tingkat tertentu yang menyebabkan air menjadi kurang atau sudah tidak berfungsi 

lagi sesuai dengan peruntukannya (Kementerian Lingkungan Hidup, 1988). 

Klasifikasi air dalam baku mutu air nasional berdasarkan peruntukannya 

diatur dalam Peraturan Pemerintah Republik Indonesia No. 22 tahun 2021 terbagi 

menjadi 4 kelas, yaitu: 

a. Kelas satu, air yang peruntukannya untuk air baku air minum, dan/atau 

peruntukan lain yang mempersyaratkan mutu air yang sama dengan kegunaan 

tersebut. 

b. Kelas dua, air yang peruntukannya dapat digunakan untuk prasarana/sarana 

rekreasi air, pembudidayaan ikan air tawar, peternakan, air untuk mengairi 

pertanaman, dan/atau peruntukan lain yang mempersyaratkan mutu air yang 

sama dengan kegunaan tersebut. 
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c. Kelas tiga, air yang peruntukannya dapat digunakan untuk pembudidayaan 

ikan air tawar, peternakan, air untuk mengairi tanaman, dan/atau peruntukan 

lain yang mempersyaratkan mutu air yang sama dengan kegunaan tersebut. 

d. Kelas empat, air yang peruntukannya dapat digunakan untuk mengairi 

pertanaman dan/atau peruntukan lain yang mempersyaratkan mutu air yang 

sama dengan kegunaan tersebut. 

Berdasarkan klasifikasi diatas, bila suatu sumber air yang termasuk dalam 

kategori golongan A, misalnya sebuah sumur penduduk kemudian mengalami 

pencemaran dalam bentuk rembesan limbah cair dari suatu industri maka kategori 

sumur tadi bukan golongan A lagi, tapi sudah turun menjadi golongan B karena air 

tadi sudah tidak dapat digunakan langsung sebagai air minum tanpa melalui 

pengolahan terlebih dahulu. Dengan demikian air sumur tersebut menjadi 

kurang/tidak berfungsi lagi sesuai dengan peruntukkannya. 

Indikator air lingkungan yang telah tercemar ditandai dengan adanya 

perubahan yang teramati secara fisik (pengamatan berdasarkan tingkat kejernihan 

air, perubahan suhu, warna, bau dan rasa), kimiawi (pengamatan berdasarkan zat 

kimia yang ada dalam air dan perubahan derajat keasaman) dan biologis 

(pengamatan berdasarkan mikroorganisme yang ada dalam air, terutama ada atau 

tidaknya bakteri pathogen) (Andara et al., 2014). 

2.2 COD 

APHA, 2017 menyebutkan definisi Chemical oxygen demand (COD) 

dihitung sebagai jumlah oksidan tertentu yang bereaksi dengan sampel dalam 

kondisi yang terkendali. Jumlah oksidan yang diperlukan dinyatakan dalam 

kesetaraan oksigennya. Oksidan tertentu akan mengoksidasi komponen organik dan 

anorganik dari suatu sampel, tetapi dalam banyak kasus komponen organik 

mendominasi dan memiliki kepentingan yang lebih besar. tingkat oksidasi sampel 

dapat dipengaruhi oleh waktu digestion, kekuatan reagen, dan konsentrasi sampel 

COD (APHA, 2017). 

Analisis COD umumnya digunakan di bidang lingkungan untuk 

menyimpulkan kandungan bahan organik perairan alami dan air limbah. Semakin 

besar kuantitas COD mengindikasikan semakin tinggi polusi, karena semakin tinggi 
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kadar COD berarti semakin besar jumlah bahan organik yang dapat teroksidasi di 

dalamnya yang kemudian berpengaruh pada berkurangnya tingkat oksigen terlarut 

(DO) dalam air sehingga berdampak pada organisme air (Kawai et al., 2016). Oleh 

karena itu, COD merupakan parameter penting untuk menentukan kualitas air 

limbah dikarenakan COD berperan sebagai penduga pencemaran bahan organik dan 

kaitannya dengan penurunan oksigen terlarut (Andika et al., 2020). 

Baku mutu COD terbagi berdasarkan jenis airnya. Pada air limbah, kadar 

maksimum COD yang dipersyaratkan maksimum 100 mg/L (Menteri Negara 

Lingkungan Hidup, 2010). Sementara, Nilai COD air permukaan diatur dalam 

Peraturan Pemerintah Republik Indonesia No. 22 Tahun 2021 yang dituangkan 

pada Tabel. 

Tabel 1. Baku Mutu COD pada air permukaan (PP RI No. 22 Tahun 2021) 

Jenis Air Parameter Unit Kelas 1 Kelas 2 Kelas 3 Kelas 4 

Air Sungai dan 

Sejenisnya 

COD mg/L 10 25 40 80 

Air Danau dan 

Sejenisnya 

COD mg/L 10 25 40 80 

2.3 Metode Analisis COD 

Metode pertama untuk menentukan COD dikembangkan sekitar 150 tahun 

yang lalu dan melibatkan pengamatan warna perubahan larutan permanganat yang 

dicampur dengan sampel air. Upaya ini dilakukan untuk mendeteksi oksigen yang 

dikonsumsi akibat pencemaran dalam air dan air limbah menggunakan uji 

permanganat (Miller et al., 2001) 

Seiring perkembangan zaman, metode pengujian COD semakin 

berkembang mulai dari metode pengujian COD secara konvensional dengan 

metode titrimetri hingga instrumentasi menggunakan spektrofotometer UV-VIS. 

Untuk penentuan COD, berbagai bahan kimia telah digunakan sebagai zat 

pengoksidasi, diantaranya dikromat, permanganat, asam cerat, iodat dan persulfate 

(Drolc & Cotman, 2003). Pemakaian dikromat untuk mengoksidasi bahan organik 

pertama kali dilakukan pada periode 1925 hingga 1930 namun hasilnya tidak terlalu 

memuaskan. Kemudian pada tahun 1949, Moore dkk. menerapkan prosedur 

dikromat pada analisis air limbah. Oksidasi kuantitatif senyawa diperoleh dengan 
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merefluks sampel selama 2 jam dengan dikromat dalam larutan asam sulfat 50% 

pada 145-150oC. Dengan prosedur ini, sekitar 90% bahan organik terdeteksi dan 

sebagian besar klorida teroksidasi, sehingga diperlukan koreksi terhadap klorida 

(Geerdink et al., 2017) . 

Kemudian, pada tahun 1951, Moore dkk. kembali memperkenalkan 

penambahkan perak sulfat dalam jumlah sedikit sebagai katalis oksidasi, hal ini 

menghasilkan hasil yang hampir kuantitatif bahkan dengan beberapa senyawa yang 

relatif inert, seperti asam karboksilat dan alkohol alifatik (Geerdink at al., 2017). 

Metode dikromat lebih disukai daripada metode lain yang menggunakan oksidan 

berbeda karena kemampuan pengoksidasi yang unggul, penerapannya pada 

berbagai sampel (Drolc & Cotman, 2003) sehingga dalam beberapa dekade terakhir 

metode dikromat ini telah banyak digunakan dan pemakaiannya disesuaikan dengan 

teknik modern (Geerdink et al., 2017). 

Sebagian besar senyawa organik dioksidasi dengan metode refluks dikromat 

berdasarkan prosedur standar, namun amonia dan nitrogen organik tidak teroksidasi 

oleh dikromat tanpa adanya konsentrasi unsur klor yang signifikan. Oleh karena itu, 

metode refluks dikromat lebih disukai dibandingkan prosedur yang menggunakan 

oksidan lain karena kemampuan oksidasinya yang unggul  (Hu & Grasso, 2004). 

Di dalam APHA, metode analisis refluks COD terbagi menjadi dua yaitu 

metode refluks terbuka dan metode refluks tertutup. Metode refluks terbuka di 

aplikasikan pada berbagai limbah terutama pada limbah dengan kuantitas besar. 

Sedangkan metode refluks tertutup lebih ekonomis karena penggunaan pereaksi 

garam logam lebih sedikit sehingga menghasilkan limbah yang lebih sedikit, namun 

memerlukan homogenisasi pada sampel yang mengandung padatan tersuspensi 

untuk hasil yang reprodusibel (APHA, 2017).  

Secara rinci APHA, 2017 menjelaskan metode pengujian COD ialah reaksi 

antara sampel cair, campuran asam sulfat dan dikromat sebagai oksidan, dengan 

adanya perak sulfat (oksidasi hidrokarbon rantai lurus katalis) dan merkuri sulfat 

(zat pengompleks halida), dengan 2 jam pemanasan (150°C) (Quintana, 2018). 

Karena sifat kimianya yang unik, ion dikromat (Cr2O7
2-) dijadikan oksidan yang 

direduksi menjadi ion kromik (Cr3+) di dalamnya.  
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Gambar 1. Mekanisme Reaksi COD (Hadi, 2020) 

Oksidasi bahan organik menghasilkan reduksi Cr6+ menjadi Cr3+. 

Banyaknya dikromat yang digunakan akan sebanding dengan jumlah bahan organik 

yang ada. Semakin banyak bahan organik yang bereaksi warna larutan akan 

semakin hijau (Cr3+). Sebaliknya, semakin sedikit bahan organik yang bereaksi 

maka warna larutan akan semakin kuning (Cr6+) (Patel, 2020). 

 

Gambar 2. Perubahan Warna Larutan Kalium Dikromat (Patel, 2020)  

2.4 Metode Analisis COD secara Titrimetri 

Metode pengujian COD secara konvensional dapat dilakukan dengan 

metode titrimetri. Di Indonesia, metode terbaru secara resmi telah tercantum dalam 

SNI 6989.73:2019 Air dan Air Limbah – Bagian 73: Cara uji kebutuhan oksigen 

kimiawi (chemical oxygen demand) dengan refluks tertutup secara titrimetri. 

Standar ini mengacu pada Standard Methods for the Examination of Water and 

Wastewater 23th Edition (2017), Methods 5220 C: Closed Reflux, Titrimetric 

Methods sebagai referensi utama (Badan Standar Nasional, 2019)  

Metode ini berdasar pada titrasi reduksi oksidasi (redoks) dimana proses 

yang terjadi pada titrasi ini akan menimbulkan perubahan bilangan oksidasi atau 

valensi dari zat-zat yang bereaksi (Rohmah et al., 2020). Senyawa pengoksidasi 

yang digunakan ialah kalium dikromat. Kalium dikromat termasuk ke dalam 

golongan oksidator kuat. Selain karena harganya yang cukup terjangkau, kalium 

dikromat juga merupakan standar primer yang cukup stabil (Triyono et al., 2017). 
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Sebagian besar jenis bahan organik (donor elektron) akan teroksidasi 

menjadi karbon dioksida dan air dengan pemanasan campuran dikromat dan asam 

sulfat. Sampel di refluks menggunakan asam kuat dan kalium dikromat berlebih 

terukur (K2Cr2O7). Kemudian, dikromat (Cr6+, warna oranye) akan mengalami 

reduksi menjadi kromat (Cr3+, warna hijau) melalui reaksi berikut (Hu & Grasso, 

2004). 

 

Gambar 3. Reaksi Reduksi Dikromat (Hu & Grasso, 2004) 

Dengan menggunakan metode titrimetri, sisa dikromat yang tidak 

tereduksi oleh sampel akan dititrasi dengan amonium besi (II) sulfat (ferrous 

amonium sulfat) (FAS) untuk menentukan jumlah Cr2O7
2- yang dikonsumsi.  

 

Gambar 4. Reaksi Dikromat dengan FAS (Hu & Grasso, 2004) 

Indikator yang digunakan dalam proses titrasi ini adalah indikator ferroin. 

Reaksi-reaksi tersebut didasarkan pada proses reduksi-oksidasi antara ion Fe2+ dan 

Cr6+, dengan bantuan indikator reaksi akan selesai setelah terjadi perubahan warna 

larutan (Wiyantoko et al., 2020).  

 

Gambar 5. Reaksi titrasi COD dengan indikator ferroin (Wiyantoko et al., 2020) 

2.5 Metode Analisis COD secara Spektrofotometri 

Selain menggunakan metode titrimetri, penentuan COD juga dapat 

dilakukan dengan metode spektrofotometri VIS. Spektrofotometri VIS adalah 

teknik analisis spektroskopik yang memakai sumber REM (radiasi 

elektromagnetik) sinar tampak dengan memakai instrumen spektrofotometer. 

Spektrofotometer menghasilkan sinar dari spektrum dengan panjang gelombang 
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tertentu dan fotometer adalah alat pengukur intensitas cahaya yang ditransmisikan 

atau di absorbsi (Eka Putri, 2017).  

 

Gambar 6. Spektrum Elektromagnetik Sinar Tampak (400-700 nm) (Rodgers et 

al., 2008) 

Keuntungan utama metode spektrofotometri dapat memberikan cara 

sederhana untuk menetapkan kuantitas zat yang sangat kecil. Selain itu, hasil yang 

diperoleh cukup akurat, dimana angka yang terbaca langsung dicatat oleh detektor 

dan tercetak dalam bentuk angka digital ataupun grafik yang sudah diregresikan 

(Eka Putri, 2017). 

Metode standar pengujian COD secara spektrofotometri tercantum pada 

SNI 6989.2:2019 Air dan Air Limbah – Bagian 2: Cara uji kebutuhan oksigen 

kimiawi (chemical oxygen demand) dengan refluks tertutup secara spektrofometri 

dimana simana standar ini mengacu pada Standard Methods for the Examinatioan 

of Water and Wastewater, 23th Edition (2017), Methods 5220 D: Closed Reflux, 

Colorimetric Methods (Badan Standar Nasional, 2019).  

Ketika proses digestion sampel berlangsung ion dikromat akan 

mengoksidasi bahan COD dalam sampel. Hal ini mengakibatkan perubahan 

kromium dari keadaan heksavalen (VI) ke keadaan trivalen (III). Kedua spesies 

kromium ini kemudian diserap pada daerah spektrum tampak (APHA, 2017). 

Berdasarkan penyerapan kromiumnya, metode COD kemudian terbagi menjadi dua 

yaitu COD konsentrasi rendah dan COD konsentrasi tinggi. 
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a. COD Konsentrasi Rendah (420 nm) 

Berdasarkan metode standar, COD konsentrasi rendah berkisar pada 

konsentrasi <90 mg/L. Pada konsentrasi ini nilai COD dapat ditentukan dengan 

mengikuti ion dikromat menyerap kuat pada daerah 420 nm sedangkan ion kromat 

menyerap lemah pada panjang gelombang ini. Oleh karena itu, sampel dengan nilai 

COD rendah dapat ditentukan dengan mengukur penurunan serapan pada 420 nm, 

yang berkorelasi langsung dengan konsentrasi Cr6+ (Hu & Grasso, 2004). 

b. COD Konsentrasi Tinggi (600 nm) 

Berdasarkan metode standar, COD konsentrasi tinggi berkisar pada 

konsentrasi 100-900 mg/L. Pada konsentrasi ini nilai COD dapat ditentukan 

berdasarkan ion kromat yang menyerap dengan kuat pada wilayah 600 nm 

sedangkan ion dikromat memiliki daya serap hampir nol. Oleh karena itu, sampel 

dengan nilai COD tinggi (100–900mg O2/L) mengkonversi jumlah Cr6+ menjadi 

Cr3+ dalam jumlah yang cukup, yang dapat ditentukan di wilayah 600nm (Hu & 

Grasso, 2004).
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2.6 Perkembangan Penelitian 

Berikut ini terdapat beberapa penelitian terdahulu mengenai metode analisis COD, diantaranya: 

Tabel 2. Perkembangan Penelitian 

No Judul, Penulis, Tahun Metode Uji Hasil 

1 

Development of COD (Chemical Oxygen 

Demand) Analysis Method in Waste Water 

Using UV-VIS Spectrophotometer (Hasanah et 

al., 2020) 

SNI 06-6989.2:2009 

a. LOD = 12,27 mg/L 

b. LOQ = 25,61 mg/L 

c. Presisi = 1,82% (% RSD) 

d. Akurasi = 98,25% (% Recovery) 

e. Rentang Kerja = 100-500 mg/L 

f. Linearitas = 0,998 (r) 

2 

Method Verification of Chemical Oxygen 

Demand (COD) and Total Suspended Solid 

(TSS) Analysis from Mentaya River 

(Wiyantoko et al., 2020) 

SNI 6989.73:2009 

a. Presisi = 3,34% (% RSD) 

b. Akurasi = 96,91% (Akurasi CRM) 

 

3 

Validation Method on Determination of 

Chemical Oxygen Demand Using Indirect UV-

VIS Spectrometry (Rohyami et al., 2021) 

SNI 6989.2:2009 

a. LOD = 9,78 mg/L 

b. LOQ = 32,59 mg/L 

c. Presisi = 0,66% (% RSD) 

d. Akurasi = 91,35% (% Recovery) 

e. Rentang Kerja = 25-200 mg/L 

f. Linearitas = 0,9984 (r)  
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No Judul, Penulis, Tahun Metode Uji Hasil 

4 

Validation of a Modified Procedure for the 

determination of Chemical Oxygen Demand 

using the standard dichromate method in 

industrial wastewater samples with high 

calcium chloride content (Gnanavelu et al., 

2021) 

Modifikasi metode standar COD 

(APHA 5220 B&C) pada sampel 

COD klorida tinggi dengan 

penambahan mercuric sulphate 

(10:1) dengan waktu mixing 20 

menit pada 150-175 RPM 

a. Presisi = <5,0% (%RSD) 

b. Akurasi = 95-104% (% Recovery) 

c. Rentang Kerja = 50-500 mg/L 

d. Linearitas = 0,998 (r) 

 

5 

Verifikasi Metode Uji COD secara 

Spektrofotometri UV-Vis untuk Low 

Concentration dan High Concentration 

(Ramadhan et al., 2022) 

SNI 6989.2:2019 

Low concentration 

a. LOD = 2,05 mg/L 

b. LOQ = 6,53 mg/L 

c. Presisi = 10,41% (% RSD) 

d. Akurasi = 99,20% (% Recovery) 

e. Rentang Kerja = 10-90 mg/L 

f. Linearitas = 0,9985 (r) 

 

High concentration 

a. LOD = 53,57 mg/L 

b. LOQ = 170,43 mg/L 

c. Presisi = 10,52% (% RSD) 

d. Akurasi = 100,20% (% Recovery) 

e. Rentang Kerja = 100-900 mg/L 

f. Linearitas = 0,9990 (r) 
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Berdasarkan literatur dari berbagai penelitian yang sudah berkembang 

verifikasi COD menghasilkan hasil yang baik. Namun, rentang kerja yang diujikan 

masih belum menggunakan rentang kerja yang optimal. Maka, pada penelitian akan 

ditinjau kembali rentang kerja metode uji berdasarkan perhitungan secara teoritis 

untuk mengetahui rentang kerja yang optimal. Kemudian rentang kerja yang terpilih 

akan dilakukan verifikasi kembali dengan parameter pengujian batas linearitas, 

limit deteksi metode (LDM), limit kuantitasi metode (LKM), presisi (ripitabilitas 

dan reprodusibilitas), akurasi dan batas linearitas pada matriks.
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BAB III  

BAHAN DAN METODE 

Metode pada penelitian ini menggunakan metode penelitian secara kuantitatif 

eksperimental dengan skala laboratorium dan dilakukan dengan variabel-variabel 

yang telah ditentukan. 

3.1 Waktu dan Tempat Penelitian 

Penelitian ini dilakukan sejak bulan Juni hingga September 2023 di 

Laboratorum PT Saraswanti Indo Genetech, yang berlokasi di Jalan Rasamala No. 

20 Taman Yasmin, Bogor. 

3.2 Alat dan Bahan 

Penelitian ini menggunakan neraca analitik dengan ketelitian 0,1 mg, 

pemanas dengan lubang-lubang penyangga tabung (heating block), mikro buret, 

labu ukur 100 dan 1000 mL, pipet volumetrik 5,0; 10,0 dan 25,0 mL, pipet ukur 5; 

10 dan 25 mL, erlenmeyer 100 mL, gelas piala dan magnetic stirrer. 

Bahan yang diperlukan untuk analisa adalah air bebas organik, larutan baku 

kalium dikromat (K2Cr2O7) 0,1 N (digestion solution), larutan pereaksi asam sulfat, 

larutan indikator ferroin, larutan baku ferro ammonium sulfat (FAS) 0,05 N, asam 

sulfamat (NH2SO3H), larutan baku kalium hidrogen phtalat (HOOCC6H4COO, 

KHP). 

3.3 Metode Penelitian 

Penentuan kinerja metode analisis COD refluks tertutup meliputi dua 

metode yakni kinerja metode analisis COD secara titrimetri dan spektrofotometri. 

Kinerja metode difokuskan pada penentuan rentang linearitas yang dihitung secara 

teoretis dengan mengitung penambahan sejumlah oksidator berlebih kemudian 

dilakukan percobaan dengan acuan rentang sesuai perhitungan tersebut. Kemudian 
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penelitian dilanjutkan ke tahap verifikasi metode dengan rentang kerja sesuai 

dengan rentang linearitas yang didapat dengan parameter verifikasi batas linearitas, 

limit deteksi metode (LDM), limit kuantitasi metode (LKM), presisi (ripitabilitas 

dan reprodusibilitas), akurasi dan batas linearitas pada matriks. 

3.3.1 Pembuatan Digestion Solution 

Disiapkan kalium dikromat yang telah dikeringkan pada suhu 150oC selama 

2 jam dan didinginkan dalam desikator. Kemudian dibuat tiga digestion solution 

berdasarkan metode berikut: 

a. Digestion solution untuk metode titrimetri 

Ditimbang 4,903 g kalium dikromat kemudian dilarutkan dalam 500 mL air 

bebas organik dalam labu ukur 1000 mL. Dilakukan penambahan 167 mL H2SO4 

pekat secara perlahan-lahan sambil didinginkan, ditambahkan 33,3gram HgSO4 

yang kemudian diaduk hingga larut sempurna, ditera dengan air bebas organik 

kemudian dihomogenkan. 

b. Digestion solution untuk metode spektrofotometri dengan nilai COD rendah 

Ditimbang 1,022 g kalium dikromat kemudian dilarutkan dalam 500 mL air 

bebas organik dalam labu ukur 1000 mL. Dilakukan penambahan 167 mL H2SO4 

pekat secara perlahan-lahan sambil didinginkan, ditambahkan 33,3gram HgSO4 

yang kemudian diaduk hingga larut sempurna, ditera dengan air bebas organik 

kemudian dihomogenkan. 

c. Digestion solution untuk metode spektrofotometri dengan nilai COD tinggi 

Ditimbang 10,216 g kalium dikromat kemudian dilarutkan dalam 500 mL 

air bebas organik dalam labu ukur 1000 mL. Dilakukan penambahan 167 mL H2SO4 

pekat secara perlahan-lahan sambil didinginkan, ditambahkan 33,3gram HgSO4 

yang kemudian diaduk hingga larut sempurna, ditera dengan air bebas organik 

kemudian dihomogenkan. 

3.3.2 Pembuatan Larutan Baku Kalium Hidrogen Phtalat (KHP) 

Dibuat larutan baku KHP yang setara dengan nilai COD sebesar  

10000 mg O2/L dengan cara mengeringkan KHP pada suhu 110oC dan didinginkan 

di desikator. Dilarutkan 8,555 gram KHP di dalam labu ukur 1000 mL 
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menggunakan air bebas organik, dan dilakukan penambahan air bebas organik 

hingga tanda tera kemudian dihomogenkan.  

Larutan ini kemudian disebut larutan baku induk CODKHP 10000 mg/Lyang 

dijadikan sebagai larutan baku induk untuk pengujian COD secara titrimetri dan 

spektrofotometri. 

3.3.3 Penentuan COD secara Titrimetri (SNI No. 6989.73:2019) 

a. Pengujian COD secara Titrimetri 

Sejumlah deret standar dan larutan contoh dimasukkan ke dalam tabung 

digestion kemudian ditambahkan digestion solution dan larutan pereaksi asam 

sulfat ke dalam tabung sesuai ketentuan di Tabel 3. 

Tabel 3. Penambahan Volume Contoh Uji, Digestion Solution dan Larutan 

Pereaksi 

Digestion Vessel 
Contoh uji 

(ml) 

Digestion 

solution (ml) 

Larutan pereaksi 

asam sulfat (ml) 

Total 

(ml) 

Tabung kultur     

20 mm x 150 mm 5,00 3,00 7,0 15,0 

Dilakukan pemanasan pada pemanas dengan suhu 150oC ± 2oC selama 2 

jam. Hal ini dilakukan karena kalium dikromat lebih efektif mengoksidasi senyawa 

organik dan anorganik pada sampel dalam keadaan asam dan suhu yang tinggi. 

Setelah pemanasan, dilakukan pendinginan kemudian dilakukan titrasi dengan 

larutan penitar ferro ammonium sulfat (FAS) 0,1 N dengan bantuan indikator 

ferroin hingga titik akhir larutan menjadi cokelat-kemerahan (merah bata). Hal ini 

dilakukan untuk menghitung jumlah kalium dikromat yang bereaksi, dimana 

jumlah tersebut akan setara dengan jumlah oksigen yang dibutuhkan untuk 

oengoksidasi bahan-bahan organik yang terkandung dalam sampel. Dilakukan 

perlakuan yang sama terhadap air bebas organik yang dijadikan sebagai blangko. 

3.3.4 Penentuan COD secara Spektrofotometri (SNI No. 6989.2:2019) 

Sejumlah contoh dimasukkan ke dalam tabung digestion kemudian 

ditambahkan digestion solution dan larutan pereaksi asam sulfat ke dalam tabung 

sesuai ketentuan di Tabel 4. 
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Tabel 4. Penambahan Volume Contoh Uji, Digestion Solution dan Larutan 

Pereaksi 

Digestion Vessel 
Contoh uji 

(ml) 

Digestion 

solution (ml) 

Larutan pereaksi 

asam sulfat (ml) 

Total 

(ml) 

Tabung kultur     

20 mm x 150 mm 5,00 3,00 7,0 15,0 

Dilakukan pemanasan pada pemanas dengan suhu 150oC ± 2oC selama 2 

jam. Hal ini dilakukan karena kalium dikromat lebih efektif mengoksidasi senyawa 

organik dan anorganik pada sampel dalam keadaan asam dan suhu yang tinggi. 

Setelah proses pemanasan, dilakukan pendinginan kemudian dibaca absorbansinya 

pada panjang gelombang 420 nm untuk COD rendah dan 600 nm untuk COD tinggi. 

3.3.5 Penentuan Batas Linearitas 

Penentuan batas linearitas dilakukan dengan membuat sejumlah deret 

standar COD dari larutan baku induk CODKHP 10000 mg/L ke dalam labu ukur 10 

mL sesuai Tabel. 

Tabel 5. Pembuatan Rentang Deret Standar COD 

Metode Rentang Deret Standar (mg/L) 

COD titrimetri 2 – 1600 

COD rendah spektrofotometri  0 – 150 

COD tinggi spektrofotometri 0 - 1500 

Dilakukan penambahan air bebas organik hingga tanda tera dan 

dihomogenkan. Masing-masing deret standar tersebut diuji sesuai peruntukan 

metode ujinya kemudian hasilnya dicatat dan dihitung kadar COD yang didapat 

pada masing-masing larutan uji. Setelah itu, dibuat kurva kalibrasi dari data yang 

didapat dan ditentukan persamaan garis lurusnya sehingga dapat dihitung koefisien 

korelasi (r), slope dan intercept dari persamaan tersebut. 

3.3.6 Penentuan Limit Deteksi Metode (LDM) dan Limit Kuantitasi Metode 

(LKM) 

Dilakukan analisis 10 kali terhadap sampel blangko atau sampel blangko 

yang di spike analit dengan konsentrasi kecil. Dari konsentrasi pembacaan, maka 

dapat dihitung kadar rata-rata pembacaan dan simpangan bakunya. 
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3.3.7 Penentuan Presisi 

Penentuan presisi terbagi menjadi dua yaitu ripitabilitas dan 

reprodusibilitas. Keduanya dilakukan dengan menganalisis sampel homogen 

sebanyak 6-15 kali ulangan sesuai metode ujinya. Kemudian dihitung rata-rata, 

simpangan baku dan %RSDnya. Untuk reprodusibilitas dipilih metode intermediate 

precision/presisi antara dengan prosedur pengerjaan sama persis dengan pengerjaan 

ripitabilitas namun pengerjaannya dilakukan oleh analis yang berbeda. Kemudian 

dilakukan uji signifikansi dengan uji tabel ANOVA dan uji F by variance. 

3.3.8 Penentuan Akurasi 

Penentuan akurasi dilakukan dengan metode pengujian persen perolehan 

kembali (%R). Dilakukan analisis terhadap sampel untuk uji presisi yang kemudian 

dilakukan spike menggunakan larutan baku yang telah diketahui konsentrasinya. 

Prosedur ini dilakukan ≥ 6 ulangan pada 3 konsentrasi spiking (80%, 100% dan 

120% dari estimasi kadar analit dalam sampel). 

3.3.9 Penentuan Batas Linearitas pada Matriks 

Penentuan batas linearitas dilakukan dengan membuat sejumlah deret 

standar COD dengan metode spiking larutan sampel dengan menggunakan larutan 

baku induk CODKHP 10000 mg/L sebagai larutan induk spiking ke dalam labu ukur 

10 mL. Rentang konsentrasi deret yang dibuat disesuaikan dengan pengerjaan batas 

linearitas masing-masing metode. Setelah itu, dibuat kurva kalibrasi dari data yang 

didapat dan ditentukan persamaan garis lurusnya sehingga dapat dihitung koefisien 

korelasi (r), slope dan intercept dari persamaan tersebut selanjutnya %R dan bias 

metode dari masing-masing deret dapat dihitung. 
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3.3.10 Perbandingan Hasil Analisis COD secara Titrimetri dan 

Spketrofotometri 

Analisis COD pada sampel dilakukan dengan menganalisa satu sampel 

homogen dan dilakukan tiga kali pengulangan pada masing-masing metode. Dari 

hasil yang didapat dapat dihitung nilai rata-rata dan %RSDnya kemudian dilakukan 

uji signifikansi dengan uji tabel ANOVA dan uji F by variance. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Pada bab ini akan dibahas hasil analisis kinerja metode analisis COD secara 

titrimetri dan spektrofotometri. Kinerja metode difokuskan pada penentuan rentang 

linearitas yang dihitung secara teoretis dengan menghitung penambahan sejumlah 

oksidator berlebih kemudian dilakukan percobaan dengan acuan rentang sesuai 

perhitungan tersebut. Kemudian penelitian dilanjutkan ke tahap verifikasi metode 

dengan rentang kerja sesuai dengan rentang linearitas yang didapat dengan 

parameter verifikasi batas linearitas, limit deteksi metode (LDM), limit kuantitasi 

metode (LKM), presisi, akurasi, batas linearitas pada matriks serta perbandingan 

data hasil analisis COD menggunakan metode titrimetri dan spektrofotometri. 

Uji pendahuluan pada penelitian ini adalah penentuan rentang kerja 

berdasarkan studi linearitas. Linearitas digunakan untuk mengetahui kemampuan 

metode analisis dalam memperoleh hasil pengujian yang sesuai untuk konsentrasi 

analit pada rentang konsentrasi tertentu (Rohyami et al., 2021). Linearitas COD 

refluks tertutup secara titrimetri dan spektrofotometri menggunakan standar kalium 

hidrogen phthalat (KHP). KHP sering digunakan untuk mewakili bahan organik 

(sebagai pencemar) yang dapat teroksidasi oleh oksigen yang berasal dari kalium 

dikromat. Berikut merupakan reaksi keseluruhan pada proses oksidasi KHP oleh 

kalium dikromat: 

 

Gambar 7. Reaksi KHP dan Kalium Dikromat (Geerdink et al., 2017) 

Dari reaksi pada Gambar 7, dapat diketahui sisa kalium dikromat yang telah 

bereaksi dengan KHP melalui perhitungan stoikiometri. Perhitungan ini dijadikan 

sebagai acuan penentuan rentang kerja yang dibuktikan secara praktik untuk 

masing-masing metode. 
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4.1 Kinerja Metode COD secara Titrimetri  

Penentuan rentang kerja secara titrimetri dilakukan titrasi pada sisa kalium 

dikromat yang telah bereaksi dengan COD menggunakan larutan ferro ammonium 

sulfate (FAS) menggunakan bantuan indikator ferroin.  

 
Gambar 8. Grafik Perbandingan Sisa Kalium Dikromat terhadap Volume FAS 

secara Teoretis 

Berdasarkan Gambar 8, kalium dikromat berlebih yang ditambahkan pada 

COD metode titrasi akan habis bereaksi pada volume 6,55 mL dimana volume 

tersebut sama dengan volume blangko yang dikerjakan pada metode ini. Secara 

perhitungan, kadar COD yang didapat jika volume penitar 0,00 mL sebesar 523,81 

mg/L. Sehingga pada percobaan kali ini dibuat rentang linearitas dari 0 mg/L – 600 

mg/L. 

 

Gambar 9. Grafik Percobaan 1 Kurva Linearitas COD Titrimetri 
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Gambar 10. Grafik Percobaan 2 Kurva Linearitas COD Titrimetri 

Berdasarkan Gambar 9 dan 10, batas atas linearitas yang memenuhi syarat 

keberterimaan dalam SNI 6989.73:2019 (koefisien korelasi ≥ 0,995) pada 

konsentrasi COD 40 – 400 mg/L dengan koefisien korelasi (r) 0,9989. Nilai r yang 

mendekati 1 menunjukkan adanya hubungan antara kadar secara teoretis (x) dengan 

kadar perolehan (y) yang diinterpretasikan sebagai linearitas (Hasanah et al., 2020).  

Pengujian limit deteksi metode (LDM) dan limit kuantitasi metode (LKM) 

menggunakan metode spiking dengan target konsentrasi 40 mg/L berdasarkan 

konsentrasi terkecil pada rentang batas linearitas pada percobaan metode COD 

secara titrimetri. Berdasarkan hasil percobaan didapatkan nilai standar deviasi (SD) 

sebesar 3,23 maka dari nilai SD tersebut dapat ditentukan LDM dan LKMnya. Nilai 

LDM yang diperoleh 9,72 mg/L dan LKM 32,39 mg/L dengan %RSD<10.  

Tabel 6. Data Hasil Presisi COD Titrimetri 

Ulangan ke- Kadar COD 

(mg/L) 

Rata-rata %RSD 

1 51,75 

51,91 3,06 

2 49,28 

3 51,75 

4 53,39 

5 53,39 

6 53,39 

7 51,75 

8 49,28 

9 51,75 

10 53,39 

Tabel 6 menunjukkan hasil presisi (ripitabilitas) menggunakan sampel air 

sungai Cisadane sebanyak 10 kali pengulangan dengan %RSD yang didapat sebesar 

0.00

100.00

200.00

300.00

400.00

500.00

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500

K
ad

ar
 C

O
D

 P
er

o
le

h
an

 (
m

g
/L

)

Kadar COD Teoritis (mg/L)



24 

 

 

 

3,06%. Hasil pengujian ini memenuhi persyaratan keberterimaan dalam SNI 

6989.73:2019 %RSD ≈ 3,79%. Kemudian dilakukan pengujian hipotesis secara 

simultan (uji F) data presisi antar analis dengan kriteria penilaian sebagai berikut: 

a. Ho diterima, Ha ditolak bila Fhitung < Ftabel dan atau P-value > 0,05 

b. Ho ditolak, Ha diterima bila Fhitung > Ftabel dan atau P-value < 0,05 

Tabel 7. Hasil Uji ANOVA Presisi Antar Analis COD Titrimetri 

SUMMARY   
Groups Count Sum Average Variance   

Analis 1 10 519,1000 51,9100 2,5186   
Analis 2 10 514,1719 51,4172 3,7779   
ANOVA 

Source of Variation SS df MS F P-value F crit 

Between Groups 1,2143 1 1,2143 0,3857 0,5423 4,4139 

Within Groups 56,6692 18 3,1483    
Total 57,8836 19         

Berdasarkan Tabel 7, pengujian memberikan hasil Fhitung < Ftabel  

(0,3857 < 4,4139) dan nilai signifikansi 0,5423 > 0,05. Hasil tersebut berarti bahwa 

dalam penelitian ini Ho diterima yang berarti data presisi antar analis tidak berbeda 

nyata. 

Selanjutnya dilakukan uji akurasi yang ditunjukkan pada Tabel 8. Hasil uji 

akurasi pada tiga konsentrasi spiked (80%, 100% dan 120%) memberikan hasil  

rata-rata %R yang 98,85%. Hasil tersebut telah memenuhi persyaratan 

keberterimaan data akurasi metode yang tercantum pada SNI 6989.73:2019 yaitu 

%R ≈ 90% - 108%.  

Tabel 8. Data Hasil Akurasi COD Titrimetri 

Kadar COD 

Teoretis (mg/L) 

Kadar COD 

Perolehan (mg/L) 

%Recovery Bias Metode 

40,03 

42,55 106,28 6,28 

38,44 96,02 -3,98 

38,44 96,02 -3,98 

38,44 96,02 -3,98 

42,55 106,28 6,28 

38,44 96,02 -3,98 

42,55 106,28 6,28 

50,04 

50,76 101,44 1,44 

46,65 93,23 -6,77 

46,65 93,23 -6,77 

46,65 93,23 -6,77 

50,76 101,44 1,44 
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50,76 101,44 1,44 

50,76 101,44 1,44 

60,05 

54,87 91,37 -8,63 

54,87 91,37 -8,63 

58,97 98,21 -1,79 

63,08 105,05 5,05 

63,08 105,05 5,05 

58,97 98,21 -1,79 

58,97 98,21 -1,79 

%R Minimum 91,37  

%R Maksimum 106,28  

%R rata-rata 98,85  

Uji  linearitas pada matriks dengan rentang konsentrasi spike 40 - 400 mg/L. 

Sampel yang digunakan pada uji kali ini sama dengan sampel yang digunakan untuk 

pengujian presisi sehingga konsentrasi sampel tanpa spike (sampel blangko) dapat 

diketahui dari kadar rata-rata yang diperoleh dari pengujian presisi yaitu sebesar 

51,91 mg/L.  

Tabel 8. Data Hasil Uji Linearitas COD Titrimetri dalam Matriks 

Kadar COD 

Teoretis (mg/L) 

Kadar COD 

Perolehan (mg/L) 

%Recovery %Bias Metode 

40,03 38,44 96,02 -3,98 

60,05 58,97 98,21 -1,79 

80,07 75,40 94,17 -5,83 

100,08 91,83 91,75 -8,25 

200,16 206,82 103,32 3,32 

400,33 481,97 120,39 20,39 

Berdasarkan Tabel 9, pada konsentrasi spike 40 mg/L – 300 mg/L 

memberikan hasil %R dan %bias metode yang masih memenuhi persyaratan 

keberterimaan yang tercantum dalam 6989.73:2019 yaitu %R ≈ 90% - 108% dan 

bias metode antara -10% hingga 8%. Namun, pada konsentrasi spike 400 mg/L  

%R dan bias metode yang didapat tidak memenuhi persyaratan keberterimaan. 

Kemudian, dibuat grafik uji linearitas berdasarkan data kadar COD perolehan 

terhadap kadar COD teoretis. 
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Gambar 11. Grafik Uji Linearitas COD Titrimetri dalam Matriks 

Dari Gambar 11, pada konsentrasi spike 40 – 300 mg/L diperoleh koefisien korelasi 

(r) sebesar 0,9989. Hasil tersebut masih memenuhi persyaratan keberterimaan yang 

dimana r ≥ 0,995. Oleh karena itu, rentang linearitas COD dalam sampel blangko 

dengan kadar 51,91 mg/L berada pada konsentrasi 40 mg/L – 300 mg/L. 

4.2 Kinerja Metode COD secara Spektrofotometri 

4.2.1 Kinerja Metode COD Rendah 

Pada COD rendah dilakukan pengukuran sisa kalium dikromat yang telah 

bereaksi pada panjang gelombang 420 nm. Berikut merupakan grafik sisa kalium 

dikromat dengan konsentrasi COD secara teoretis. 

 

Gambar 12. Grafik Perbandingan Sisa Kalium Dikromat dengan Konsentrasi 

COD secara Teoretis 
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Berdasarkan Gambar 12, kalium dikromat berlebih yang ditambahkan pada 

metode COD rendah akan habis bereaksi ketika konsentrasi COD 144,28 mg/L. 

Konsentrasi COD ini, dijadikan sebagai batas atas penentuan rentang linearitas 

COD rendah.  

 
Gambar 13. Grafik Percobaan 1 Rentang Linearitas COD Rendah 

 
Gambar 14. Grafik Percobaan 2 Rentang Linearitas COD Rendah 

Berdasarkan grafik pada Gambar 13 dan 14, batas atas linearitas yang 

memenuhi syarat keberterimaan dalam SNI 6989.2:2019 (koefisien korelasi  

≥ 0,995) pada konsentrasi COD 10 – 120 mg/L dengan koefisien korelasi 0,9980.  

Sehubungan dengan metode uji COD rendah secara spektrofotometri tidak 

menyebutkan nilai limit kuantitasi metode. Maka, pengujian limit deteksi metode 

(LDM) dan limit kuantitasi metode (LKM) menggunakan metode spiking dengan 

target konsentrasi 10 mg/L berdasarkan nilai baku mutu lingkungan untuk 

parameter COD yang tercantum dalam PP No. 22 tahun 2019 pada kelas satu yaitu 

sebesar 10 mg/L. Berdasarkan hasil percobaan didapatkan nilai standar deviasi (SD) 
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sebesar 0,88 maka dari nilai SD tersebut dapat ditentukan LDM dan LKMnya. Nilai 

LDM yang diperoleh 2,50 mg/L dan LKM 8,34 mg/L dengan %RSD < 10. 

Tabel 9. Data Hasil Presisi COD Rendah secara Spektrofotometri 

Ulangan ke- Kadar COD 

(mg/L) 

Rata-rata %RSD 

1 31,86 

31,80 2,78 

2 33,60 

3 31,42 

4 31,49 

5 32,88 

6 31,78 

7 31,57 

8 31,42 

9 30,33 

10 31,64 

Berdasarkan (Eurachem, 2014) jumlah replikat minimal untuk melakukan 

uji presisi yaitu 6-15 replikat. Tabel 10 menunjukkan hasil presisi (ripitabilitas) 

menggunakan sampel air sungai di daerah Ciomas sebanyak 10 kali pengulangan 

dengan %RSD yang didapat sebesar 2,78%. Hasil pengujian ini memenuhi 

persyaratan keberterimaan dalam SNI 6989.2:2019 %RSD ≈ 5,36%. Kemudian 

dilakukan pengujian hipotesis secara simultan (uji F) data presisi antar analis 

dengan kriteria penilaian sebagai berikut: 

a. Ho diterima, Ha ditolak bila Fhitung < Ftabel dan atau P-value > 0,05 

b. Ho ditolak, Ha diterima bila Fhitung > Ftabel dan atau P-value < 0,05 

Tabel 10. Hasil Uji ANOVA Presisi Antar Analis COD Rendah Spektrofotometri 

SUMMARY   
Groups Count Sum Average Variance   

Analis 1 10 317.9843 31.7984 0.7830   
Analis 2 10 320.2411 32.0241 1.0329   
ANOVA 

Source of Variation SS Df MS F P-value F crit 

Between Groups 0.2547 1 0.2547 0.2805 0.6029 4.4139 

Within Groups 16.3432 18 0.9080    
Total 16.5978 19     

Berdasarkan Tabel 11, pengujian memberikan hasil Fhitung < Ftabel 

(0,2805 < 4,4139) dan nilai signifikansi 0,6029 > 0,05. Hasil tersebut berarti bahwa 

dalam penelitian ini Ho diterima yang berarti data presisi antar analis tidak berbeda 

nyata. 
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Hasil uji akurasi pada tiga konsentrasi spiked (80%, 100% dan 120%) yang 

tercantum pada Tabel 12, memberikan hasil rata-rata %R yang diperoleh 101,85% 

yang memenuhi persyaratan keberterimaan data akurasi metode yang tercantum 

pada SNI 6989.2:2019 yaitu %R ≈ 85% - 110%.  

Tabel 11. Data Hasil Akurasi COD Rendah Spektrofotometri 

Kadar COD 

Teoretis (mg/L) 

Kadar COD 

Perolehan (mg/L) 

%Recovery Bias Metode 

26,02 

28,09 107,94 7,94 

27,58 105,98 5,98 

26,78 102,90 2,90 

25,90 99,54 -0,46 

25,17 96,74 -3,26 

28,09 107,94 7,94 

25,98 99,82 -0,18 

33,03 

33,47 101,35 1,35 

32,45 98,27 -1,73 

32,02 96,94 -3,06 

31,58 95,62 -4,38 

34,20 103,56 3,56 

34,86 105,54 5,54 

35,66 107,96 7,96 

39,03 

39,73 101,80 1,80 

39,22 100,49 0,49 

38,50 98,63 -1,37 

37,70 96,58 -3,42 

41,34 105,90 5,90 

42,06 107,77 7,77 

38,06 97,51 -2,49 

%R Minimum 95,62  

%R Maksimum 107,96  

%R rata-rata 101,85  

Selanjutnya dilakukan uji linearitas pada matriks dengan rentang 

konsentrasi spike 10 - 120 mg/L. Sampel yang digunakan pada uji kali ini sama 

dengan sampel yang digunakan untuk pengujian presisi sehingga konsentrasi 

sampel tanpa spike (sampel blangko) dapat diketahui dari kadar rata-rata yang 

diperoleh dari pengujian presisi yaitu sebesar 31,80 mg/L.  

Dari Gambar 15, pada konsentrasi spike 10 – 80 mg/L diperoleh koefisien 

korelasi (r) sebesar 0,9977. Hasil tersebut masih memenuhi persyaratan 

keberterimaan yang dimana r ≥ 0,995. Oleh karena itu, rentang linearitas COD 
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dalam sampel blangko dengan kadar 31,80 mg/L berada pada rentang konsentrasi 

10 – 80 mg/L. 

 

Gambar 15. Grafik Uji Linearitas COD Rendah Spektrofotometri dalam Matriks 

4.2.2 Kinerja Metode COD Tinggi 

Pada COD tinggi dilakukan pengukuran hasil reaksi antara kalium dikromat 

dengan KHP pada panjang gelombang 600 nm. Berikut merupakan grafik kalium 

dikromat yang telah bereaksi dengan konsentrasi COD secara teoretis: 

 
Gambar 16. Grafik Perbandingan Sisa Kalium Dikromat dan Cr3+ yang Terbentuk 

dengan Konsentrasi COD secara Teoretis 

Berdasarkan Gambar 16, kalium dikromat berlebih yang ditambahkan pada 

metode COD tinggi akan habis bereaksi ketika konsentrasi COD 1442,26 mg/L 

sehingga pada konsentrasi tersebut tidak ada lagi Cr3+ yang terbentuk. Konsentrasi 

COD ini, dijadikan sebagai batas atas penentuan rentang linearitas COD tinggi. 

0.00

20.00

40.00

60.00

80.00

100.00

120.00

140.00

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150

A
b
so

rb
an

si

Konsentrasi (mg/L)

0.00

2.00

4.00

6.00

8.00

10.00

12.00

14.00

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 100011001200130014001500

S
is

a 
k
al

iu
m

 d
ik

ro
m

at
 

(g
ra

m
 e

k
u
iv

al
en

)

Konsentrasi COD (mg/L)

Cr3+ yang terbentuk Cr6+ sisa



31 

 

 

 

 
Gambar 17. Grafik Percobaan 1 Rentang Linearitas COD Tinggi 

 
Gambar 18. Grafik Percobaan 2 Rentang Linearitas COD Tinggi 

Berdasarkan Gambar 18, batas atas linearitas yang memenuhi syarat 

keberterimaan dalam SNI 6989.2:2019 (koefisien korelasi ≥ 0,995) pada 

konsentrasi COD 90 mg/L – 1000 mg/L dengan koefisien korelasi 0,9994. Dengan 

rentang konsentrasi tersebut, selanjutnya dilakukan verifikasi metode uji. 

Pengujian limit deteksi metode (LDM) dan limit kuantitasi metode (LKM) 

pada COD tinggi tidak dilakukan, karena untuk pengujian sampel dengan 

konsentrasi rendah dapat menggunakan metode COD rendah. Kemudian, Tabel 13 

menunjukkan hasil presisi (ripitabilitas) menggunakan sampel air limbah sebanyak 

10 kali pengulangan dengan %RSD yang didapat sebesar 1,61%. Hasil pengujian 

ini memenuhi persyaratan keberterimaan dalam SNI 6989.2:2019 %RSD ≈ 3,79%. 
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Tabel 12. Data Hasil Presisi COD Tinggi Spektrofotometri 

Ulangan Kadar COD 

(mg/L) 

Rata-rata %RSD 

1 132,44 

129,55 1,61 

2 129,88 

3 127,63 

4 130,84 

5 129,23 

6 129,23 

7 125,38 

8 130,20 

9 132,12 

10 128,59 

Kemudian dilakukan pengujian hipotesis secara simultan (uji F) data presisi antar 

analis dengan kriteria penilaian sebagai berikut: 

a. Ho diterima, Ha ditolak bila Fhitung < Ftabel dan atau P-value > 0,05 

b. Ho ditolak, Ha diterima bila Fhitung > Ftabel dan atau P-value < 0,05 

Tabel 13. Hasil Uji ANOVA Presisi Antar Analis COD Tinggi Spektrofotometri 

SUMMARY   
Groups Count Sum Average Variance   

Analis 1 10 1295,54368 129,5544 4,369793   
Analis 2 10 1277,8962 127,7896 11,76527   
ANOVA 

Source of Variation SS Df MS F P-value F crit 

Between Groups 15,5717 1 15,5717 1,9302 0,1817 4,4139 

Within Groups 145,2156 18 8,0675    
Total 160,7872 19     

Berdasarkan Tabel 14, pengujian memberikan hasil Fhitung < Ftabel  

(1,9302 < 4,4139) dan nilai signifikansi 0,1817 > 0.05. Hasil tersebut berarti bahwa 

dalam penelitian ini Ho diterima yang berarti data presisi antar analis tidak berbeda 

nyata. 

Hasil uji akurasi pada tiga konsentrasi spiked (80%, 100% dan 120%) 

memberikan hasil rata-rata %R yang 100,47% yang memenuhi persyaratan 

keberterimaan data akurasi metode yang tercantum pada SNI 6989.2:2019 yaitu %R 

≈ 90% - 108%.  

 

  



33 

 

 

 

Tabel 14. Data Hasil Akurasi COD Tinggi Spektrofotometri 

Kadar COD 

Teoretis (mg/L) 

Kadar COD 

Perolehan (mg/L) 

%Recovery Bias Metode 

104,09 

97,86 94,02 -5,98 

98,83 94,95 -5,05 

103,00 98,95 -1,05 

106,85 102,65 2,65 

108,77 104,50 4,50 

95,94 92,17 -7,83 

107,17 102,96 2,96 

131,11 

140,54 107,19 7,19 

136,05 103,77 3,77 

132,52 101,07 1,07 

137,01 104,50 4,50 

139,58 106,46 6,46 

135,40 103,28 3,28 

139,25 106,21 6,21 

157,13 

159,15 101,28 1,28 

167,49 106,59 6,59 

154,01 98,02 -1,98 

146,31 93,12 -6,88 

153,69 97,81 -2,19 

146,63 93,32 -6,68 

152,41 97,00 -3,00 

%R Minimum 92,17  

%R Maksimum 107,19  

%R rata-rata 100,47  

Selanjutnya dilakukan uji linearitas pada matriks dengan rentang 

konsentrasi spike 90 - 1000 mg/L. Sampel yang digunakan pada uji kali ini sama 

dengan sampel yang digunakan untuk pengujian presisi sehingga konsentrasi 

sampel tanpa spike (sampel blangko) dapat diketahui dari kadar rata-rata yang 

diperoleh dari pengujian presisi yaitu sebesar 129,55 mg/L. 

Dari grafik pada Gambar 19, pada konsentrasi spike 90 – 900 mg/L 

diperoleh koefisien korelasi (r) sebesar 0,9973. Hasil tersebut masih memenuhi 

persyaratan keberterimaan yang dimana r ≥ 0,995. Oleh karena itu, rentang 

linearitas COD dalam sampel blangko dengan kadar 129,55 mg/L berada pada 

rentang konsentrasi 90 – 900 mg/L. 
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Gambar 19. Grafik Uji Linearitas COD Tinggi Spektrofotometri dalam Matriks 

4.3 Perbandingan Hasil Analisis COD Metode Titrimetri dan 

Spektrofotometri 

Data pada Tabel 16, hasil analisis COD pada sampel yang sama pada 

metode titrimetri dan spektrofotometri menunjukkan nilai rata-rata masing-masing 

47,97 mg/L dan 50,06 mg/L dengan %RSD 2,05 dan 1,77 dimana hasil dari kedua 

metode tersebut masih memenuhi syarat keberterimaannya. 

Tabel 15. Perbandingan Hasil Analisis COD Titrimetri dan Spektrofotometri 

Ulangan Kadar COD (mg/L) 

Titrimetri Spektrofotometri 

1 46,84 51,08 

2 48,54 49,62 

3 48,54 49,47 

Rata-rata (x) 47,97 50,06 

%RSD 2,05 1,77 

Kemudian dilakukan pengujian hipotesis secara simultan (uji F) data 

presisi antar analis dengan kriteria penilaian sebagai berikut: 

c. Ho diterima, Ha ditolak bila Fhitung < Ftabel dan atau P-value > 0,05 

d. Ho ditolak, Ha diterima bila Fhitung > Ftabel dan atau P-value < 0,05 

Pengujian ditunjukkan pada Tabel 17 yang memberikan hasil Fhitung < Ftabel  

(7,4403 < 7,7086) dan nilai signifikansi 0,0526 > 0.05. Hasil tersebut berarti bahwa 

dalam penelitian ini Ho diterima yang berarti data perbanding metode COD 

titrimetri dan spektrofotometri tidak berbeda nyata. 
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Tabel 16. Hasil Uji ANOVA Perbandingan Metode COD Titrimetri dan 

Spektrofotometri 

SUMMARY   
Groups Count Sum Average Variance   

Titrimetri 3 143.9178 47.9726 0.9669   
Spektrofotometri 3 150.1701 50.0567 0.7844   
ANOVA 

Source of Variation SS df MS F P-value F crit 

Between Groups 6.5151 1 6.5151 7.4403 0.0526 7.7086 

Within Groups 3.5026 4 0.8757    
Total 10.0178 5     
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BAB V  

KESIMPULAN DAN SARAN 

 

5.1 Kesimpulan  

  

 Metode analisis COD refluks tertutup secara titrimetri yang tercantum 

pada SNI 6989.73:2019 memiliki rentang konsentrasi 40-400 mg/L dengan 

koefisien korelasi (r) 0,9989. Metode ini juga memiliki nilai LDM 9,72 mg/L dan 

LKM 32,39 mg/L dengan hasil presisi, akurasi dan linearitas pada matriks yang 

memenuhi persyaratan keberterimaannya. Sedangkan untuk metode analisis COD 

refluks tertutup secara spektrofotometri yang tercantum pada SNI 6989.2:2019 

memiliki rentang konsentrasi untuk COD rendah dan COD tinggi 10-120 mg/L dan 

90-1000 mg/L dengan nilai r 0,9980 dan 0,9994. Metode ini memiliki nilai LDM 

2,50 mg/L dan LKM 8,34 mg/L. Kedua metode memberikan hasil presisi, akurasi 

dan linearitas pada matriks yang memenuhi persyaratan keberterimaannya. 

Perbandingan hasil analisis COD secara titrimetri dan spektrofotometri 

memberikan hasil yang tidak berbeda nyata. 

 

5.2 Saran 

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut mengenai pengaruh variasi konsentrasi 

digestion solution pada masing-masing metode terhadap kinerja metode COD agar 

metode dapat mencakup rentang kerja yang lebih rendah maupun lebih tinggi.
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LAMPIRAN 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Lampiran 1. Diagram Alir Tahapan Penelitian 

+  digester 

- refluks 2 jam 

Titrimetri 

Hasil refluks deret standar KHP 

Spektrofotometri UV-Vis 

Larutan baku kalium hidrogen phtalat (HOOCC6H4COOK, KHP) setara 

dengan nilai COD 10000 mg/L 

Deret standar KHP sesuai dengan rentang linearitas teoretis pada 

masing-masing metode 

COD; Batas Linearitas 

Penentuan rentang linearitas secara teoretis secara stoikiometri 

Verifikasi Metode (LDM, LKM, Presisi (Repeatability dan 

Reproducibility) Akurasi, Linearitas dalam Matriks) 
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Dicuci digestion vessel dengan H2SO4 20% 

Dipipet 5 mL sampel + 3 mL digestion solution  

+ 7,5 mL larutan pereaksi H2SO4   

Direfluks tertutup selama 2 jam pada suhu 150oC 

Dinginkan dan dipindahkan ke dalam Erlenmeyer, 

ditambahkan indikator ferroin 1-2 tetes  

Dititrasi dengan FAS, perlakukan blangko seperti sampel 

Dihitung kadar COD 

Lampiran 2. Diagram Alir Pengujian COD Refluks Tertutup secara Titrimetri 
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Cuci digestion vessel dengan H2SO4 20% 

Pipet 5 mL sampel + 3 mL digestion solution  

+ 7,5 mL larutan pereaksi H2SO4   

(dibuat 2 kali pengulangan) 

Refluks tertutup selama 2 jam pada suhu 150oC 

Dinginkan dan ukur dengan Spektrofotometer 

UV-Vis  

COD rendah panjang gelombang 420 nm 

COD tinggi panjang gelombang 600 nm 

Lampiran 3. Diagram Alir Pengujian COD Refluks Tertutup secara Spektrofotometri 
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A. Tabel Linearitas Standar KHP (Percobaan 1) 

Sampel 

Volume 

Sampel  

(mL) 

Normalitas 

Penitar 

Volume 

Blanko 

(mL) 

Volume penitaran 

(mL) 

Kadar 

Perolehan 

 (mg/L) 

Volume KHP 

Konsentrasi 

KHP 

(mg/L) 

Nilai COD 

KHP Teoritis 

%Recovery 

(90-108%) 

0 ppm   5,00 0,0513 6,55 0,00 537,99 0,00 1000,82 0,00 - 

2 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,40 12,32 0,01 1000,82 2,00 615,51 

4 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,30 20,53 0,02 1000,82 4,00 512,93 

6 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,40 12,32 0,03 1000,82 6,00 205,17 

8 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,30 20,53 0,04 1000,82 8,01 256,46 

10 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,40 12,32 0,01 10008,24 10,01 123,10 

20 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,20 28,75 0,01 10008,24 20,02 143,62 

30 ppm  5,00 0,0513 6,55 6,10 36,96 0,02 10008,24 30,02 123,10 

35 ppm  5,00 0,0513 6,55 6,05 41,07 0,02 10008,24 35,03 117,24 

40 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,05 41,07 0,02 10008,24 40,03 102,59 

60 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,80 61,60 0,03 10008,24 60,05 102,59 

80 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,50 86,24 0,04 10008,24 80,07 107,71 

100 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,25 106,78 0,05 10008,24 100,08 106,69 

200 ppm   5,00 0,0513 6,55 4,05 205,34 0,10 10008,24 200,16 102,59 

300 ppm   5,00 0,0513 6,55 2,85 303,90 0,15 10008,24 300,25 101,22 

400 ppm   5,00 0,0513 6,55 1,30 431,21 0,20 10008,24 400,33 107,71 

500 ppm   5,00 0,0513 6,55 1,20 439,43 0,25 10008,24 500,41 87,81 

600 ppm   5,00 0,0513 6,55 1,00 455,86 0,30 10008,24 600,49 75,91 

Slope   0,3991         

Intercept    74,2050         

R2   0,8114         

r     0,9008         

  

Lampiran 4. Rekaman Pengujian Hasil Analisis COD Titrimetri 
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B. Tabel Linearitas Standar KHP (Percobaan 2) 

Sampel 

Volume 

Sampel  

(mL) 

Normalitas 

Penitar 

Volume 

Blanko 

(mL) 

Volume 

penitaran 

(mL) 

Kadar 

Perolehan 

 (mg/L) 

Volume 

KHP 

Konsentrasi KHP 

(mg/L) 

Nilai COD KHP 

Teoritis 

%Recovery  

(90-108%)  

40 ppm   5,00 0,0513 6,55 6,05 41,07 0,02 10008,24 40,03 102,59 

60 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,80 61,60 0,03 10008,24 60,05 102,59 

80 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,50 86,24 0,04 10008,24 80,07 107,71 

100 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,25 106,78 0,05 10008,24 100,08 106,69 

200 ppm   5,00 0,0513 6,55 4,05 205,34 0,10 10008,24 200,16 102,59 

300 ppm   5,00 0,0513 6,55 2,85 303,90 0,15 10008,24 300,25 101,22 

400 ppm   5,00 0,0513 6,55 1,30 431,21 0,20 10008,24 400,33 107,71 

Slope      1,0575         

Intercept      -1,8160         

R2      0,9978         

r      0,9989         
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C. Tabel Limit Deteksi Metode dan Limit Kuantitasi Metode 

Target MDL 40 mg/L berdasarkan range terkecil metode COD metode titrasi yang tercantum di SNI 6989.73:2019. Digunakan 

sampel akuabides sebagai sample blank (kadar COD 0 mg/L), kemudian dilakukan spiking sebesar 40 mg/L. 

Sampel 

Volume 

Sampel  

(mL) 

Normalitas 

Penitar 

Volume 

Standar (mL) 

Konsentrasi Standar 

Induk (mg/L) 

Volume 

Blanko 

(mL) 

Kadar COD 

Spike (mg/L) 

Volume 

penitaran 

(mL) 

Kadar COD 

 (mg/L) 
 

MDL_1   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,10 36,96  

MDL_2   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,05 41,07  

MDL_3  5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,05 41,07  

MDL_4   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,15 32,85  

MDL_5   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,10 36,96  

MDL_6   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,05 41,07  

MDL_7   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,10 36,96  

MDL_8   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,15 32,85  

MDL_9   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,10 36,96  

MDL_10   5,00 0,0513 0,20 1000,82 6,55 40 6,05 41,07  

Rata-rata (x)                 37,78  

SD                 3,24  

% RSD (≤10%)                 8,57  

Kesimpulan                 Diterima  

LDM (3 x SD)                 9,72  

LKM (10 x SD)                 32,39  
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D. Tabel Repeatability dan Reproducibility 

Analis 1 : Yanti Yuliantini 

Keterangan Sampel : Air Sungai Cisadane 

   

Sampel 
Volume Sampel  

(mL) 
Normalitas Penitar 

Volume Blanko 

(mL) 

Volume penitaran 

(mL) 

Kadar COD 

 (mg/L) 

Air sungai_1   5,00 0,0513 6,55 5,92 51,75 

Air sungai_2   5,00 0,0513 6,55 5,95 49,28 

Air sungai_3   5,00 0,0513 6,55 5,92 51,75 

Air sungai_4  5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_5   5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_6   5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_7   5,00 0,0513 6,55 5,92 51,75 

Air sungai_8   5,00 0,0513 6,55 5,95 49,28 

Air sungai_9   5,00 0,0513 6,55 5,92 51,75 

Air sungai_10   5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Rata-rata (x)           51,91 

SD           1,59 

% RSD           3,06 

Syarat (%RSD < 3,79) SNI           Berhasil 
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Analis 2 : M. Imam Khairy 

Keterangan Sampel : Air Sungai Cisadane 

   

Sampel 
Volume Sampel  

(mL) 
Normalitas Penitar 

Volume Blanko 

(mL) 

Volume penitaran 

(mL) 

Kadar COD 

 (mg/L) 

Air sungai_1   5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_2   5,00 0,0513 6,55 5,95 49,28 

Air sungai_3   5,00 0,0513 6,55 5,95 49,28 

Air sungai_4  5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_5   5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_6   5,00 0,0513 6,55 5,95 49,28 

Air sungai_7   5,00 0,0513 6,55 5,95 49,28 

Air sungai_8   5,00 0,0513 6,55 5,92 51,75 

Air sungai_9   5,00 0,0513 6,55 5,90 53,39 

Air sungai_10   5,00 0,0513 6,55 5,92 51,75 

Rata-rata (x)           51,42 

SD           1,94 

% RSD           3,78 

Syarat (%RSD < 3,79) SNI         Berhasil 
       
       
SUMMARY       

Groups Count Sum Average Variance   
Analis 1 10 519,1000 51,9100 2,5186   
Analis 2 10 514,1719 51,4172 3,7779   
       
ANOVA       

Source of Variation SS df MS F P-value F crit 

Between Groups 1,2143 1 1,2143 0,3857 0,5423 4,4139 

Within Groups 56,6692 18 3,1483    
Total 57,8836 19         
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E. Tabel Akurasi 

Sampel 
V Spl 

(mL) 
Np 

Vb 

(mL) 

Vp 

(mL) 

Kadar COD (mg/L) V 

KHP 

C KHP 

(mg/L) 

Nilai COD 

KHP Teoritis 

%R  

(90-108%) 

Bias Metode 

((-10)-8%) Spl+Spk Spl tanpa spk Perolehan 

Spl + Spk 80%_1 5,00 0,0513 6,55 5,40 94,46 51,91 42,55 0,020 10008,24 40,03 106,28 6,28 

Spl + Spk 80%_2 5,00 0,0513 6,55 5,45 90,35 51,91 38,44 0,020 10008,24 40,03 96,02 -3,98 

Spl + Spk 80%_3 5,00 0,0513 6,55 5,45 90,35 51,91 38,44 0,020 10008,24 40,03 96,02 -3,98 

Spl + Spk 80%_4 5,00 0,0513 6,55 5,45 90,35 51,91 38,44 0,020 10008,24 40,03 96,02 -3,98 

Spl + Spk 80%_5 5,00 0,0513 6,55 5,40 94,46 51,91 42,55 0,020 10008,24 40,03 106,28 6,28 

Spl + Spk 80%_6 5,00 0,0513 6,55 5,45 90,35 51,91 38,44 0,020 10008,24 40,03 96,02 -3,98 

Spl + Spk 80%_7 5,00 0,0513 6,55 5,40 94,46 51,91 42,55 0,020 10008,24 40,03 106,28 6,28 

                         

Spl + Spk 100%_1 5,00 0,0513 6,55 5,30 102,67 51,91 50,76 0,025 10008,24 50,04 101,44 1,44 

Spl + Spk 100%_2 5,00 0,0513 6,55 5,35 98,56 51,91 46,65 0,025 10008,24 50,04 93,23 -6,77 

Spl + Spk 100%_3 5,00 0,0513 6,55 5,35 98,56 51,91 46,65 0,025 10008,24 50,04 93,23 -6,77 

Spl + Spk 100%_4 5,00 0,0513 6,55 5,35 98,56 51,91 46,65 0,025 10008,24 50,04 93,23 -6,77 

Spl + Spk 100%_5 5,00 0,0513 6,55 5,30 102,67 51,91 50,76 0,025 10008,24 50,04 101,44 1,44 

Spl + Spk 100%_6 5,00 0,0513 6,55 5,30 102,67 51,91 50,76 0,025 10008,24 50,04 101,44 1,44 

Spl + Spk 100%_7 5,00 0,0513 6,55 5,30 102,67 51,91 50,76 0,025 10008,24 50,04 101,44 1,44 

                         

Spl + Spk 120%_1 5,00 0,0513 6,55 5,25 106,78 51,91 54,87 0,030 10008,24 60,05 91,37 -8,63 

Spl + Spk 120%_2 5,00 0,0513 6,55 5,25 106,78 51,91 54,87 0,030 10008,24 60,05 91,37 -8,63 

Spl + Spk 120%_3 5,00 0,0513 6,55 5,20 110,88 51,91 58,97 0,030 10008,24 60,05 98,21 -1,79 

Spl + Spk 120%_4 5,00 0,0513 6,55 5,15 114,99 51,91 63,08 0,030 10008,24 60,05 105,05 5,05 

Spl + Spk 120%_5 5,00 0,0513 6,55 5,15 114,99 51,91 63,08 0,030 10008,24 60,05 105,05 5,05 

Spl + Spk 120%_6 5,00 0,0513 6,55 5,20 110,88 51,91 58,97 0,030 10008,24 60,05 98,21 -1,79 

Spl + Spk 120%_7 5,00 0,0513 6,55 5,20 110,88 51,91 58,97 0,030 10008,24 60,05 98,21 -1,79 

Minimum                      91,37 -8,63 

Maximum                     106,28 6,28 

Rata-rata                     98,85 -1,15 
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F. Tabel Linearitas dalam Matriks 

Sampel 
V Spl  

(mL) 
Np 

Vb 

(mL) 

Vp 

(mL) 

Kadar COD (mg/L) 
V 

KHP 

C KHP 

(mg/L) 

Nilai COD 

KHP 

Teoritis 

%Recovery 

(90-108%) 

Bias Metode 

((-10)-8%) Sampel+Spk Sampel tanpa spike Perolehan 

40 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,45 90,35 51,91 38,44 0,02 10008,24 40,03 96,02 -3,98 

60 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,20 110,88 51,91 58,97 0,03 10008,24 60,05 98,21 -1,79 

80 ppm   5,00 0,0513 6,55 5,00 127,31 51,91 75,40 0,04 10008,24 80,07 94,17 -5,83 

100 ppm   5,00 0,0513 6,55 4,80 143,74 51,91 91,83 0,05 10008,24 100,08 91,75 -8,25 

200 ppm   5,00 0,0513 6,55 3,40 258,73 51,91 206,82 0,10 10008,24 200,16 103,32 3,32 

300 ppm   5,00 0,0513 6,55 2,30 349,08 51,91 297,17 0,15 10008,24 300,25 98,97 -1,03 

400 ppm   5,00 0,0513 6,55 0,05 533,88 51,91 481,97 0,20 10008,24 400,33 120,39 20,39 

Slope                    1,0128     

Intercept                     -3,6646     

R2           0,9978     

r                     0,9989     
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Lampiran 5. Rekaman Pengujian Hasil Analisis COD Rendah Spektrofotometri 

A. Tabel Linearitas Standar KHP (Percobaan 1) 

Kons. Standar 

(mg/L) 

Volume pemipetan 

(mL) 
Volume Akhir (mL) 

Kons. Deret Std Absorbansi  

 (mg/L) (λ 420 nm) 

1000,82   0,00 10 0,00 0,1875 

1000,82   0,02 10 2,00 0,1787 

1000,82   0,04 10 4,00 0,1745 

1000,82   0,06 10 6,00 0,1719 

1000,82   0,08 10 8,01 0,1698 

10008,24   0,01 10 10,01 0,1653 

10008,24   0,02 10 20,02 0,1538 

10008,24   0,03 10 30,02 0,1328 

10008,24   0,04 10 40,03 0,1204 

10008,24   0,05 10 50,04 0,1056 

10008,24   0,06 10 60,05 0,0959 

10008,24   0,07 10 70,06 0,0825 

10008,24   0,08 10 80,07 0,0637 

10008,24   0,09 10 90,07 0,0537 

10008,24   0,10 10 95,08 0,0493 

10008,24   0,10 10 100,08 0,0457 

10008,24   0,11 10 110,09 0,0305 

10008,24   0,12 10 120,10 0,0215 

10008,24   0,13 10 130,11 0,0220 

10008,24   0,14 10 140,12 0,0219 

10008,24   0,15 10 150,12 0,0235 

Slope        -0,0012 

Intercept         0,1742 

R2    
 0,9680 

r         0,9839 
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B. Tabel Linearitas Standar KHP (Percobaan 2) 

Kons. Standar 

(mg/L) 

Volume 

pemipetan 

(mL) 

Volume Akhir (mL) 

Kons. Deret Std Absorbansi  
Kons. Standar 

Terukur 
% Residual 

 (mg/L) (λ 420 nm) 

10008,24   0,01 10 10,01 0,1662 8,71 -13,01 

10008,24   0,02 10 20,02 0,1512 19,63 -1,95 

10008,24   0,03 10 30,02 0,1299 35,13 17,01 

10008,24   0,04 10 40,03 0,1232 40,01 -0,06 

10008,24   0,05 10 50,04 0,1125 47,80 -4,48 

10008,24   0,06 10 60,05 0,0966 59,38 -1,12 

10008,24   0,07 10 70,06 0,0845 68,18 -2,67 

10008,24   0,08 10 80,07 0,0650 82,38 2,89 

10008,24   0,09 10 90,07 0,0555 89,30 -0,86 

10008,24   0,10 10 100,08 0,0445 97,30 -2,78 

10008,24   0,11 10 110,09 0,0267 110,26 0,16 

10008,24   0,12 10 120,10 0,0098 122,57 2,05 

Slope        -0,0014     

Intercept         0,1782     

R2     0,9961     

r         0,9980     
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C. Limit Deteksi Metode dan Limit Kuantitasi Metode 

Metode COD kadar rendah tidak menyebutkan LOQ. Maka, untuk kadar target yang dijadikan sebagai acuan penentuan MDL dan 

LOQ berdasarkan nilai baku mutu lingkungan dalam PP No. 22 tahun 2019 yaitu 10 mg/L. Digunakan sampel akuabides sebagai sample 

blank (kadar COD 0 mg/L), kemudian dilakukan spiking sebesar 10 mg/L.  

Sampel 
Volume Standar 

(mL) 

Konsentrasi Standar 

Induk (mg/L) 

Volume Labu 

(mL) 

Kadar COD Spike 

(mg/L) 

Absorbansi 

(420 nm) 
Kadar COD (mg/L) 

 
MDL_1   0,10 1000,82 10 10 0,1678 7,54  

MDL_2   0,10 1000,82 10 10 0,1666 8,42  

MDL_3  0,10 1000,82 10 10 0,1673 7,91  

MDL_4   0,10 1000,82 10 10 0,1659 8,92  

MDL_5   0,10 1000,82 10 10 0,1657 9,07  

MDL_6   0,10 1000,82 10 10 0,1671 8,05  

MDL_7   0,10 1000,82 10 10 0,1684 7,10  

MDL_8   0,10 1000,82 10 10 0,1669 8,20  

MDL_9   0,10 1000,82 10 10 0,1656 9,14  

MDL_10   0,10 1000,82 10 10 0,1646 9,87  

Rata-rata (x)             8,42  

SD             0,83  

% RSD (≤10%)             9,90  

Kesimpulan             Diterima  

LDM (3 x SD)             2,50  

LKM (10 x SD)             8,34  
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D. Tabel Repeatability dan Reproducibility 

Analis 1  : Yanti Yuliantini 

Ket. Sampel : Air Sungai Daerah Ciomas 

 

Sampel Volume Sampel (mL) Volume Akhir (mL) Absorbansi (420 nm) Kadar COD (mg/L) 
 

Air Sungai_1   5 15 0,1344 31,86  

Air Sungai_2   5 15 0,1320 33,60  

Air Sungai_3   5 15 0,1350 31,42  

Air Sungai_4  5 15 0,1349 31,49  

Air Sungai_5   5 15 0,1330 32,88  

Air Sungai_6   5 15 0,1345 31,78  

Air Sungai_7   5 15 0,1348 31,57  

Air Sungai_8   5 15 0,1350 31,42  

Air Sungai_9   5 15 0,1365 30,33  

Air Sungai_10   5 15 0,1347 31,64  

Rata-rata (x)         31,80  

SD         0,88  

% RSD         2,78  

Syarat (%RSD < 5,36) SNI         Diterima  

 

  



54 

 

 

 

Analis 2  : M. Imam Khairy 

Ket. Sampel : Air Sungai Daerah Ciomas 

 

Sampel Volume Sampel (mL) Volume Akhir (mL) Absorbansi (420 nm) Kadar COD (mg/L) 
 

Air Sungai_1   5 15 0,1349 31,49  

Air Sungai_2   5 15 0,1352 31,27  

Air Sungai_3   5 15 0,1325 33,24  

Air Sungai_4  5 15 0,1330 32,88  

Air Sungai_5   5 15 0,1331 32,80  

Air Sungai_6   5 15 0,1337 32,37  

Air Sungai_7   5 15 0,1337 32,37  

Air Sungai_8   5 15 0,1358 30,84  

Air Sungai_9   5 15 0,1331 32,80  

Air Sungai_10   5 15 0,1367 30,18  

Rata-rata (x)         32,02  

SD         1,02  

% RSD         3,17  

Syarat (%RSD < 5.36) SNI     Diterima  

 

SUMMARY       

Groups Count Sum Average Variance   

Column 1 10 317.9843 31.7984 0.7830   

Column 2 10 320.2411 32.0241 1.0329   

ANOVA       

Source of Variation SS df MS F P-value F crit 

Between Groups 0.2547 1 0.2547 0,2805 0,6029 4,4139 

Within Groups 16.3432 18 0.9080    

Total 16.5978 19         
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E. Tabel Akurasi 

Sampel 
V Spl 

(mL) 
V Std (mL) 

C 

Standar 

Induk 

(mg/L) 

V labu 

(mL) 

Absorbansi 

(420 nm) 

Kadar COD (mg/L) Kadar 

Perolehan 

Teoritis 

(mg/L) 

%R 

(85-

110) 

Bias 

Metode 

((-10)-

8%) 
Spl + Spk Spl Perolehan 

Spl + Spk 80%_1   5,00 0,26 1000,82 10 0,0959 59,88 31,80 28,09 26,02 107,94 7,94 

Spl + Spk 80%_2   5,00 0,26 1000,82 10 0,0966 59,38 31,80 27,58 26,02 105,98 5,98 

Spl + Spk 80%_3   5,00 0,26 1000,82 10 0,0977 58,57 31,80 26,78 26,02 102,90 2,90 

Spl + Spk 80%_4  5,00 0,26 1000,82 10 0,0989 57,70 31,80 25,90 26,02 99,54 -0,46 

Spl + Spk 80%_5   5,00 0,26 1000,82 10 0,0999 56,97 31,80 25,17 26,02 96,74 -3,26 

Spl + Spk 80%_6   5,00 0,26 1000,82 10 0,0959 59,88 31,80 28,09 26,02 107,94 7,94 

Spl + Spk 80%_7   5,00 0,26 1000,82 10 0,0988 57,77 31,80 25,98 26,02 99,82 -0,18 

                          

Spl + Spk 100%_1   5,00 0,33 1000,82 10 0,0885 65,27 31,80 33,47 33,03 101,35 1,35 

Spl + Spk 100%_2   5,00 0,33 1000,82 10 0,0899 64,25 31,80 32,45 33,03 98,27 -1,73 

Spl + Spk 100%_3   5,00 0,33 1000,82 10 0,0905 63,82 31,80 32,02 33,03 96,94 -3,06 

Spl + Spk 100%_4  5,00 0,33 1000,82 10 0,0911 63,38 31,80 31,58 33,03 95,62 -4,38 

Spl + Spk 100%_5   5,00 0,33 1000,82 10 0,0875 66,00 31,80 34,20 33,03 103,56 3,56 

Spl + Spk 100%_6   5,00 0,33 1000,82 10 0,0866 66,66 31,80 34,86 33,03 105,54 5,54 

Spl + Spk 100%_7   5,00 0,33 1000,82 10 0,0855 67,46 31,80 35,66 33,03 107,96 7,96 

                          

Spl + Spk 120%_1   5,00 0,39 1000,82 10 0,0799 71,53 28.09 39,73 39,03 101,80 1,80 

Spl + Spk 120%_2   5,00 0,39 1000,82 10 0,0806 71,02 27.58 39,22 39,03 100,49 0,49 

Spl + Spk 120%_3   5,00 0,39 1000,82 10 0,0816 70,30 26.78 38,50 39,03 98,63 -1,37 

Spl + Spk 120%_4  5,00 0,39 1000,82 10 0,0827 69,49 25.90 37,70 39,03 96,58 -3,42 

Spl + Spk 120%_5   5,00 0,39 1000,82 10 0,0777 73,13 25.17 41,34 39,03 105,90 5,90 

Spl + Spk 120%_6   5,00 0,39 1000,82 10 0,0767 73,86 28.09 42,06 39,03 107,77 7,77 

Spl + Spk 120%_7   5,00 0,39 1000,82 10 0,0822 69,86 25.98 38,06 39,03 97,51 -2,49 

Minimum                     95,62 -4,38 

Maximum                     107,96 7,96 

Rata-rata                     101,85 1,85 
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F. Tabel Linearitas dalam Matriks 

Sampel 
V Std 

(mL) 

C Standar 

Induk 

(mg/L) 

V Labu 

(mL) 

Absorbansi 

(420 nm) 

Kadar COD (mg/L) Kadar 

Perolehan 

Teoritis 

(mg/L) 

%Recovery 

(85-110) 

Bias 

Metode 

((-10)-

8%) 
Spl + Spk Spl Perolehan 

Air 10 ppm   0,01 10008,24 10 0,1205 41,98 31,80 10,18 10,01 101,69 1,69 

Air 20 ppm   0,02 10008,24 10 0,1065 52,17 31,80 20,37 20,02 101,76 1,76 

Air 30 ppm   0,03 10008,24 10 0,0902 64,03 31,80 32,24 30,02 107,36 7,36 

Air 40 ppm   0,04 10008,24 10 0,0774 73,35 31,80 41,55 40,03 103,80 3,80 

Air 50 ppm   0,05 10008,24 10 0,0680 80,20 31,80 48,40 50,04 96,72 -3,28 

Air 60 ppm   0,06 10008,24 10 0,0488 94,17 31,80 62,38 60,05 103,87 3,87 

Air 70 ppm   0,07 10008,24 10 0,0320 106,40 31,80 74,61 70,06 106,49 6,49 

Air 80 ppm   0,08 10008,24 10 0,0235 112,59 31,80 80,79 80,07 100,91 0,91 

Slope        1,0262             

Intercept         0,0946             

R2     0,9953             

r         0,9977             
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Lampiran 6. Rekaman Pengujian Hasil Analisis COD Tinggi Spektrofotometri 

A. Tabel Linearitas Standar KHP (Percobaan 1) 

Kons. Standar 

(mg/L) 

Volume pemipetan 

(mL) 
Volume Akhir (mL) 

Kons. Deret Std Absorbansi  

 (mg/L) (λ 600 nm) 

10008,24   0,00 10 0,00 0,0128 

10008,24   0,05 10 50,04 0,0288 

10008,24   0,06 10 60,05 0,0315 

10008,24   0,07 10 70,06 0,0365 

10008,24   0,08 10 80,07 0,0388 

10008,24   0,09 10 90,07 0,0416 

10008,24   0,10 10 95,08 0,0435 

10008,24   0,10 10 100,08 0,0455 

10008,24   0,20 10 200,16 0,0755 

10008,24   0,30 10 300,25 0,1198 

10008,24   0,40 10 400,33 0,1399 

10008,24   0,50 10 500,41 0,1725 

10008,24   0,60 10 600,49 0,2055 

10008,24   0,70 10 700,58 0,2355 

10008,24   0,80 10 800,66 0,2677 

10008,24   0,90 10 900,74 0,2979 

10008,24   1,00 10 1000,82 0,3177 

10008,24   1,10 10 1100,91 0,3185 

10008,24   1,20 10 1200,99 0,3189 

10008,24   1,30 10 1301,07 0,3203 

10008,24   1,40 10 1401,15 0,3256 

10008,24   1,50 10 1501,24 0,3546 

Slope        0,0002 

Intercept         0,0321 

R2     0,9557 

r         0,9776 
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B. Tabel Linearitas Standar KHP (Percobaan 2) 

Kons. Standar 

(mg/L) 

Volume 

pemipetan 

(mL) 

Volume Akhir (mL) 

Kons. Deret Std Absorbansi  Kons. Standar 

Terukur 

(mg/L) 

% Residual 
 (mg/L) (λ 600 nm) 

10008,24   0,09 10 90,07 0,0416 85,28 -5,33 

10008,24   0,10 10 95,08 0,0435 91,37 -3,90 

10008,24   0,10 10 100,08 0,0455 97,79 -2,29 

10008,24   0,20 10 200,16 0,0755 194,05 -3,06 

10008,24   0,30 10 300,25 0,1098 304,10 1,28 

10008,24   0,40 10 400,33 0,1399 400,68 0,09 

10008,24   0,50 10 500,41 0,1725 505,29 0,97 

10008,24   0,60 10 600,49 0,2055 611,17 1,78 

10008,24   0,70 10 700,58 0,2355 707,43 0,98 

10008,24   0,80 10 800,66 0,2677 810,75 1,26 

10008,24   0,90 10 900,74 0,2988 910,60 1,09 

10008,24   1,00 10 1000,82 0,3177 971,18 -2,96 

Slope        0,0003     

Intercept         0,0150     

R2     0,9988     

r         0,9994     
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C. Tabel Repeatability dan Reproducibility 

Analis 1  : Yanti Yuliantini 

Ket. Sampel : Air Limbah 

 

Sampel Volume Sampel (mL) Volume Akhir (mL) 
Absorbansi (600 

nm) 
Kadar COD (mg/L) 

 
Air Limbah_1   5 15 0,0563 132,44  

Air Limbah_2   5 15 0,0555 129,88  

Air Limbah_3   5 15 0,0548 127,63  

Air Limbah_4  5 15 0,0558 130,84  

Air Limbah_5   5 15 0,0553 129,23  

Air Limbah_6   5 15 0,0553 129,23  

Air Limbah_7   5 15 0,0541 125,38  

Air Limbah_8   5 15 0,0556 130,20  

Air Limbah_9   5 15 0,0562 132,12  

Air Limbah_10   5 15 0,0551 128,59  

Rata-rata (x)         129,55  

SD         2,09  

% RSD         1,61  

Syarat (%RSD < 3,79) SNI         Diterima  

LOD (3 x SD)         6,27  

LOQ (10 x SD)         20,90  
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Analis 2  : M. Imam Khairy 

Ket. Sampel : Air Limbah 

 

Sampel Volume Sampel (mL) Volume Akhir (mL) Absorbansi (600 nm) Kadar COD (mg/L) 
 

Air Limbah_1   5 15 0,0540 125,06  

Air Limbah_2   5 15 0,0568 134,05  

Air Limbah_3   5 15 0,0540 125,06  

Air Limbah_4  5 15 0,0538 124,42  

Air Limbah_5   5 15 0,0542 125,70  

Air Limbah_6   5 15 0,0553 129,23  

Air Limbah_7   5 15 0,0545 126,67  

Air Limbah_8   5 15 0,0545 126,67  

Air Limbah_9   5 15 0,0548 127,63  

Air Limbah_10   5 15 0,0566 133,40  

Rata-rata (x)         127,79  

SD         3,43  

% RSD         2,68  

Syarat (%RSD < 3,79) SNI        Diterima  

 
SUMMARY       

Groups Count Sum Average Variance   
Column 1 10 1295,54368 129,5544 4,369793   
Column 2 10 1277,8962 127,7896 11,76527   
       
ANOVA       
Source of Variation SS df MS F P-value F crit 

Between Groups 15,5717 1 15,5717 1,9302 0,1817 4,4139 

Within Groups 145,2156 18 8,0675    
Total 160,7872 19         
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D. Tabel Akurasi 

 

Sampel 
V Spl 

(mL) 

V Std 

(mL) 

C Standar 

Induk (mg/L) 

V labu 

(mL) 

Absorbansi 

(600 nm) 

Kadar COD (mg/L) 
Kadar Perolehan 

Teoritis (mg/L) 

%R (90-

108) 

Bias 

Metode ((-

10)-8%) 
Spl + 

Spk 
Spl Perolehan 

Spl + Spk 80%_1   5,00 0,104 10008,24 10 0,0859 227,42 129,55 97,86 104,09 94,02 -5,98 

Spl + Spk 80%_2   5,00 0,104 10008,24 10 0,0862 228,38 129,55 98,83 104,09 94,95 -5,05 

Spl + Spk 80%_3   5,00 0,104 10008,24 10 0,0875 232,55 129,55 103,00 104,09 98,95 -1,05 

Spl + Spk 80%_4  5,00 0,104 10008,24 10 0,0887 236,40 129,55 106,85 104,09 102,65 2,65 

Spl + Spk 80%_5   5,00 0,104 10008,24 10 0,0893 238,33 129,55 108,77 104,09 104,50 4,50 

Spl + Spk 80%_6   5,00 0,104 10008,24 10 0,0853 225,49 129,55 95,94 104,09 92,17 -7,83 

Spl + Spk 80%_7   5,00 0,104 10008,24 10 0,0888 236,72 129,55 107,17 104,09 102,96 2,96 

                          

Spl + Spk 100%_1   5,00 0,131 10008,24 10 0,0992 270,09 129,55 140,54 131,11 107,19 7,19 

Spl + Spk 100%_2   5,00 0,131 10008,24 10 0,0978 265,60 129,55 136,05 131,11 103,77 3,77 

Spl + Spk 100%_3   5,00 0,131 10008,24 10 0,0967 262,07 129,55 132,52 131,11 101,07 1,07 

Spl + Spk 100%_4  5,00 0,131 10008,24 10 0,0981 266,56 129,55 137,01 131,11 104,50 4,50 

Spl + Spk 100%_5   5,00 0,131 10008,24 10 0,0989 269,13 129,55 139,58 131,11 106,46 6,46 

Spl + Spk 100%_6   5,00 0,131 10008,24 10 0,0976 264,96 129,55 135,40 131,11 103,28 3,28 

Spl + Spk 100%_7   5,00 0,131 10008,24 10 0,0988 268,81 129,55 139,25 131,11 106,21 6,21 

                          

Spl + Spk 120%_1   5,00 0,157 10008,24 10 0,1050 288,70 129,55 159,15 157,13 101,28 1,28 

Spl + Spk 120%_2   5,00 0,157 10008,24 10 0,1076 297,05 129,55 167,49 157,13 106,59 6,59 

Spl + Spk 120%_3   5,00 0,157 10008,24 10 0,1034 283,57 129,55 154,01 157,13 98,02 -1,98 

Spl + Spk 120%_4  5,00 0,157 10008,24 10 0,1010 275,87 129,55 146,31 157,13 93,12 -6,88 

Spl + Spk 120%_5   5,00 0,157 10008,24 10 0,1033 283,25 129,55 153,69 157,13 97,81 -2,19 

Spl + Spk 120%_6   5,00 0,157 10008,24 10 0,1011 276,19 129,55 146,63 157,13 93,32 -6,68 

Spl + Spk 120%_7   5,00 0,157 10008,24 10 0,1029 281,96 129,55 152,41 157,13 97,00 -3,00 

Minimum                     92,17 -7,83 

Maximum                     107,19 7,19 

Rata-rata                     100,47 0,47 
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E. Tabel Linearitas dalam Matriks 

 

Sampel 

Volume 

Standar 

(mL) 

Konsentrasi 

Standar 

Induk 

(mg/L) 

Volume 

Labu 

(mL) 

Absorbansi 

(600 nm) 

Kadar COD (mg/L) Kadar 

Perolehan 

Teoritis 

(mg/L) 

%Recovery 

(90-108) 

Bias 

Metode 

((-10)-

8%) 

Sampel + 

Spk 
Sampel tanpa spike Perolehan 

Air 90 ppm   0,09 10008,24 10 0,0812 212,34 129,55 82,78 90,07 91,91 -8,09 

Air 95 ppm   0,10 10008,24 10 0,0835 219,72 129,55 90,16 95,08 94,83 -5,17 

Air 100 ppm  0,10 10008,24 10 0,0855 226,13 129,55 96,58 100,08 96,50 -3,50 

Air 200 ppm   0,20 10008,24 10 0,1177 329,45 129,55 199,90 200,16 99,87 -0,13 

Air 300 ppm   0,30 10008,24 10 0,1488 429,24 129,55 299,69 300,25 99,81 -0,19 

Air 400 ppm   0,40 10008,24 10 0,1777 521,97 129,55 392,42 400,33 98,02 -1,98 

Air 500 ppm   0,50 10008,24 10 0,2133 636,20 129,55 506,64 500,41 101,25 1,25 

Air 600 ppm   0,60 10008,24 10 0,2563 774,17 129,55 644,61 600,49 107,35 7,35 

Air 700 ppm   0,70 10008,24 10 0,2863 870,43 129,55 740,87 700,58 105,75 5,75 

Air 800 ppm   0,80 10008,24 10 0,3223 985,94 129,55 856,38 800,66 106,96 6,96 

Air 900 ppm   0,90 10008,24 10 0,3289 1007,12 129,55 877,56 900,74 97,43 -2,57 

Slope        1,0397             

Intercept         -7,9269             

R2     0,9946             

r         0,9973             
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Lampiran 7. Data Mentah Hasil Perbandingan Analisis COD Titrimetri dan Spektrofotometri 

Metode : Titrimetri      
 

Keterangan Sampel : Air Sungai       

No. 
Bobot standar Kadar Standar 

(%) 

Volume penitar Bst 
fp 

Normalitas 

(N) 

Rata-rata 

(mg) (mL) K2Cr2O7 (N) 

1 4903,00  100 9,40 49 200 0,0532 
0,0532 

2 4903,00  100 9,40 49 200 0,0532          

Sampel 
Volume Sampel  

(mL) 
Normalitas Penitar 

Volume Blanko 

(mL) 

Volume penitaran 

(mL) 

Kadar COD 

 (mg/L) 
  

Air sungai_1   5,00 0,0532 6,55 6,00 46,84  
 

Air sungai_2   5,00 0,0532 6,55 5,98 48,54  
 

Air sungai_3   5,00 0,0532 6,55 5,98 48,54  
 

Rata-rata (x)           47,97   
SD           0,98   
% RSD           2,05   
Syarat (%RSD < 3.79) SNI           Berhasil   

 

Metode : Spektrofotometri    
Keterangan Sampel : Air Sungai          

Sampel Volume Sampel (mL) Volume Akhir (mL) Absorbansi (420 nm) Kadar COD (mg/L) 
 

Air Sungai_1   5 15 0,1080 51,08  

Air Sungai_2   5 15 0,1100 49,62  

Air Sungai_3   5 15 0,1102 49,47  

Rata-rata (x)         50,06  

SD         0,89  

% RSD         1,77  

Syarat (%RSD < 5.36) SNI         Diterima  
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SUMMARY       
Groups Count Sum Average Variance   

Titrimetri 3 143.9178 47.9726 0.9669   
Spektrofotometri 3 150.1701 50.0567 0.7844   
ANOVA       

Source of Variation SS df MS F P-value F crit 

Between Groups 6.5151 1 6.5151 7.4403 0.0526 7.7086 

Within Groups 3.5026 4 0.8757    
Total 10.0178 5         
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Lampiran 8. Data Mentah Hasil Analisis COD Rendah Spektrofotometri 
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Lampiran 9. Data Mentah Hasil Analisis COD Tinggi Spektrofotometri 
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Lampiran 10. Data Mentah Hasil Analisis Perbandingan COD 

 


