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ABSTRACT

7KH�PHWKRG�GHWHFWLRQ�OLPLW��0'/��LV�GH¿QHG�DV�WKH�FRQVWLWXHQW�FRQFHQWUDWLRQ�WKDW��ZKHQ�SURFHVVHG�WKURXJK�WKH�

complete method, produce a signal with a 99% probability that is different from blank. The MDL can be achived 

by experienced analysts operating well-calibrated instruments on a nonroutine basis. However, level of quantita-

WLRQ��/R4��LV�WKH�FRQVWLWXHQW�FRQFHQWUDWLRQ�WKDW�SURGXFHV�D�VLJQDO�VXI¿FLHQWO\�JUHDWHU�WKDQ�WKH�EODQN�WKDW�LW�FDQ�EH�

GHWHFWHG�ZLWKLQ�VSHFL¿HG�OHYHOV�E\�JRRG�ODERUDWRULHV�GXULQJ�URXWLQH�RSHUDWLQJ�FRQGLWLRQV��'HWHUPLQDWLRQ�RI�0'/�

IRU�VXO¿GH�XVLQJ�PHWK\OHQH�EOXH�PHWKRG�ZLWK�VSHFWURIRWRPHWU\�DFFRUGLQJ�$3+$���VW�HGLWLRQ��������6��'�������LV�

0,01 mg/L and LoQ is 0,02 mg/L. With %RSD = 10,5%, everage %R = 95% and MDL < spike level < 10 MDL = 

0,01 < 0,02 < 0,1, so the MDL and LoQ is acceptable according to US-EPA requirements.

Keywords:�6XO¿GH��0HWKRG�'HWHFWLRQ�/HYHO��0'/���PHWLOH�EOXH��DQG�VSHFWURSKRWRPHWU\

ABSTRAK

%DWDV�GHWHNVL�PHWRGH�GLGH¿QLVLNDQ�VHEDJDL�NRQVHQWUDVL�DQDOLW�\DQJ�GLWHQWXNDQ�VHVXDL�WDKDSDQ�PHWRGH�SHQJXMLDQ�

VHFDUD�PHQ\HOXUXK�VHKLQJJD�PHQJKDVLONDQ�VLJQDO�GHQJDQ�SUREDELOLWDV�����EDKZD�VLJQDO�WHUVHEXW�EHUEHGD�GHQJDQ�

EODQNR��%DWDV�GHWHNVL�PHWRGH�GDSDW�GLSHUROHK�NHWLND�GLODNXNDQ�ROHK�DQDOLV�\DQJ�NRPSHWHQ�GHQJDQ�PHQJJXQDNDQ�

peralatan terkalibrasi pada keadaan yang dirancang sedemikian rupa sehingga berbeda dengan kegiatan pengujian 

UXWLQ��6HGDQJNDQ�EDWDV�NXHQWL¿NDVL�DGDODK�NRQVHQWUDVL�DQDOLW�\DQJ�PHQJKDVLONDQ�VLJQDO�OHELK�EHVDU�GDUL�EODQNR�SDGD�

NRQGLVL�NHJLDWDQ�UXWLQ�ODERUDWRULXP��3HQHQWXDQ�0'/�XQWXN�VXO¿GH�VHFDUD�ELUX�PHWLOHQ�GHQJDQ�VSHNWURIRWRPHWUL�

VHVXDL�$3+$�HGLVL����WDKXQ������������6��'�DGDODK������PJ�/�GDQ�/R4������PJ�/��'HQJDQ��56'� ��������

UHUDWD��5� �����GDQ�0'/���NDGDU�VSLNH������0'/� �������������������PDND�0'/�GDQ�/R4�GDSDW�GLWHULPD�VHVXDL�

SHUV\DUDWDQ�86�(3$�

Kata Kunci��6XO¿GD��EDWDV�GHWHNVL�PHWRGH��ELUX�PHWLOHQ�GDQ�VSHNWURIRWRPHWUL

PENDAHULUAN 

Untuk mendapatkan validitas data hasil 

pengujian parameter kualitas lingkungan, 

maka disamping pengujian dilakukan oleh 

personil yang kompeten dengan menggunakan 

SHUDODWDQ� XNXU� \DQJ� WHODK� GLNDOLEUDVL� GDQ�

atau dicek serta sumber daya laboratorium 

yang mendukung, juga penggunaan metode 

yang valid memegang peranan yang sangat 

SHQWLQJ�� 3HQJJXQDNDQ�PHWRGH� \DQJ� YDOLG��

akan dapat mengetahui tingkat akurasi dan 

SUHVLVL� GDUL� VXDWX�GDWD� KDVLO� SHQJXMLDQ��%LOD�

laboratorium menggunakan metode standar 

yang telah dipublikasi dan sudah divalidasi 

oleh lembaga atau organisasi nasional maupun 

internasional, maka laboratorium harus 

PHODNXNDQ�UHYDOLGDVL�DWDX�YHUL¿NDVL�PHWRGH�

tersebut meskipun hanya meliputi aspek-aspek 

WHUWHQWX�VDMD�

Perlu diperhatikan bahwa, setiap laboratorium 

memiliki kondisi yang berbeda, misalnya 

sarana akomodasi dan lingkungan pengujian, 

kompetensi personil, kemampuan peralatan, 

sehingga kinerja laboratorium yang satu 

berbeda dengan laboratorium lain dalam 

PENENTUAN BATAS DETEKSI METODE (METHOD DETECTION 
LEVEL) DAN BATAS KUANTIFIKASI (LIMIT OF QUANTITATION) 

PENGUJIAN SULFIDA DALAM AIR DAN AIR LIMBAH DENGAN BIRU 

METILEN SECARA SPEKTROFOTOMETRI 

Anwar hadi1

�'LWHULPD�WJO����������������������'LVHWXMXL�WJO�����������������������
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PHQHUDSNDQ� PHWRGH� VWDQGDU�� 9HULILNDVL�

metode merupakan proses mendapatkan 

informasi penting untuk menilai kemampuan 

sekaligus keterbatasan dari suatu penerapan 

PHWRGH� SHQJXMLDQ� VWDQGDU� GL� ODERUDWRULXP��

Perlu diperhatikan bahwa revalidasi selalu 

merupakan keseimbangan antara kemungkinan 

ELD\D��UHVLNR�GDQ�WHNQLV��.DUHQD�LWX��KDO�KDO�

yang biasanya menjadi bahan pertimbangan 

dalam melaksanakan revalidasi metoda, antara 

ODLQ��NHWHUEDWDVDQ�ELD\D��ZDNWX��GDQ�SHUVRQLO��

NHSHQWLQJDQ� ODERUDWRULXP�� NHSHQWLQJDQ�

SHODQJJDQ��GDQ�GLXWDPDNDQ�XQWXN�SHNHUMDDQ�

\DQJ�EHUVLIDW�UXWLQ�

Salah satu parameter yang harus diuji dalam 

verifikasi metode adalah penentuan batas 

GHWHNVL�PHWRGH��PHWKRG�GHWHFWLRQ�OHYHO��0'/���

MDL merupakan kemampuan sekaligus 

keterbatasan laboratorium dalam menerapkan 

suatu metode pengujian tertentu pada kadar 

UHQGDK�PHWRGH� WHUVHEXW�� 3HQHQWXDQ� EDWDV�

deteksi bertujuan untuk menghindari penulisan 

ODSRUDQ�KDVLO�SHQJXMLDQ�WLGDN�WHUGHWHNVL��QRW�

GHWHFWDEOH��1'��\DQJ�PHUXSDNDQ� LQIRUPDVL�

WLGDN� LQIRUPDWLI�� 'DODP� NDMLDQ� LQL�� UXDQJ�

lingkup penentuan batas deteksi metode 

SHQJXMLDQ�GLWHWDSNDQ�XQWXN�SDUDPHWHU�VXO¿GD�

dalam air dan air limbah dengan biru metilen 

VHFDUD�VSHNWURIRWRPHWUL�VHVXDL�61,����������

������6HFDUD�SULQVLS�VXO¿GD�EHUHDNVL�GHQJDQ�

ferri klorida dan dimetil-p-fenilendiamina 

membentuk senyawa berwarna biru metilen, 

kemudian diukur pada panjang gelombang 

����QP�PHQJJXQDNDQ�VSHNWURIRWRPHWHU�89�

9LV������

METODOLOGI

Untuk mendapatkan data MDL yang valid maka 

persiapan harus sedemikian rupa sehingga 

kaidah-kaidah penentuan MDL dan batas 

NHEHUWHULPDDQQ\D� GDSDW�PHPHQXKL� V\DUDW��

$GDSXQ�KDO�KDO�\DQJ�KDUXV�GLSHUWLPEDQJNDQ�

DQWDUD�ODLQ���:

1) Personil

Personil yang melakukan penentuan MDL 

harus memiliki kompetensi berdasarkan 

pendidikan, pelatihan, serta pengalaman yang 

VHVXDL�GDQ�DWDX�NHWHUDPSLODQ�\DQJ�GLWXQMXNNDQ�

WHUNDLW� GHQJDQ� SHQJXMLDQ� SDUDPHWHU� VXO¿GD�

dalam air dan air limbah dengan biru metilen 

VHFDUD� VSHNWURIRWRPHWUL�� 6HEDJDL� EXNWL�

kompetensinya, maka sebelum melakukan 

penentuan MDL, personil yang bersangkutan 

KDUXV�GLHYDOXDVL�PHODOXL�$QDO\VW�3UR¿FLHQF\�

Test atau Initial Demonstration of Capability 

IRU�$QDO\VW��1DPXQ�KLQJJD�VDDW� LQL��DQDO\VW�

proficiency test belum merupakan bagian 

SHUV\DUDWDQ�GDUL�OHPEDJD�VHUWL¿NDVL�SHUVRQLO�

DWDX�NHWHQWXDQ�,62�,(&�������

2) kondisi akomodasi dan lingkungan 

pengujian

Kondisi akomodasi dan lingkungan pengujian 

harus dapat memenuhi persyaratan berdasarkan 

61,� ��������� ������ 6HODPD� PHODNXNDQ�

penentuan MDL, kondisi akomodasi dan 

lingkungan pengujian harus dipantau dan 

GLNHQGDOLNDQ��5HNDPDQ� NRQGLVL� DNRPRGDVL�

dan lingkungan pengujian sebagaimana 

SHQHQWXDQ�0'/�KDUXV�GLSHOLKDUD�

3) Bahan kimia dan bahan habis pakai

Bahan kimia yang meliputi antara lain: reagen, 

pelarut dan bahan habis pakai yang digunakan 

untuk penentuan MDL harus memiliki 

NHPXUQLDQ� WLQJJL� �SUR� DQDO\VLV�� VHGDQJNDQ�

akuades yang digunakan untuk penentuan 

MDL harus air suling yang tidak mengandung 

VXO¿GD�
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4) Peralatan

 Semua peralatan yang digunakan untuk 

penentuan MDL yang mempunyai pengaruh 

\DQJ�VLJQL¿NDQ�SDGD�DNXUDVL�DWDX�NHDEVDKDQ�

KDVLO�KDUXV�GLNDOLEUDVL�GDQ�DWDX�GLFHN�VHEHOXP�

PXODL� GLJXQDNDQ�� 3HUDODWDQ� JHODV� \DQJ�

digunakan untuk penentuan MDL harus 

dikalibrasi atau dapat menggunakan peralatan 

JHODV�GHQJDQ�NODVL¿NDVL�$�VHEDJDLPDQD�GDODP�

3HUDODWDQ�JHODV Volume (mL)
.HVDODKDQ�SHQJXNXUDQ����P/�

Klas A Klas B

Pipet

1 0,006 0,012

2 0,006 0,012

5 0,01 0,02

10 0,02 0,04

Labu Ukur

50 0,05 0,10

100 0,08 0,16

500 0,20 0,40

1000 0,30 0,60

Buret 50 0,05 0,10

Tabel 1. : .ODVL¿NDVL�SHUDODWDQ�JHODV���

6XPEHU���$670�(�����(����GDQ�(����GDODP�'DYLG�+DUYH\��������Modern Analytical Chemistry

7DEHO���

Sedangkan peralatan utama dan peralatan 

pendukung yang digunakan untuk penentuan 

0'/�KDUXV�GLNDOLEUDVL�GDQ�DWDX�GLFHN�VHEHOXP�

GLJXQDNDQ�XQWXN�PHQMDPLQ�NLQHUMD�SHUDODWDQ��

Uji kinerja peralatan pendukung dan peralatan 

utama dilakukan sesuai instruksi manual dari 

pabrik pembuat peralatan atau sebagaimana 

GDODP�7DEHO���

Tabel 2. : Uji Kinerja Peralatan Pendukung

6XPEHU���0DULD�&VXURV�������GDQ�3HGRPDQ�.$1�1R��65����'3�������-DQXDUL�����
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Bila persiapan telah dilakukan maka langkah 

selanjutnya adalah pembuatan kurva kalibrasi 

DZDO� �SUHOLPLQDU\� FDOLEUDWLRQ� FXUYH�� \DQJ�

didasarkan pada rentang metode pengujian 

61,��������������\DLWX������PJ�6���/�±�����

mg S���/��,GHDOQ\D�����GHUHW�ODUXWDQ�NHUMD�WDQSD�

blanko digunakan untuk pembuatan kurva 

NDOLEUDVL� DZDO�� %XDW� NXUYD� NDOLEUDVL� \DQJ�

merupakan hubungan antara kadar larutan 

NHUMD�GHQJDQ� UHVSRQ� LQVWUXPHQ� �DEVRUEDQVL��

VHUWD� WHQWXNDQ� SHUVDPDDQ� JDULV� UHJUHVLQ\D��

-LND� NRHILVLHQ� NRUHODVL� UHJUHDVL� OLQLHU� �U��

�� �������PDND� SHULNVD� NRQGLVL� DODW� VHUWD�

ulangi pengukuran  deret kadar larutan kerja 

KLQJJD�GLSHUROHK�QLODL�NRH¿VLHQ�U�������������

Jika persamaan regresi linear dalam kurva 

kalibrasi yang terbentuk telah memenuhi 

batas keberterimaan secara statistika maka 

WHQWXNDQ�PHWKRG�VORSH��E��\DQJ�GLSHUROHK�GDUL�

NHPLULQJDQ�NXUYD�NDOLEUDVL�

8QWXN�PHQHQWXDQ�0'/��PDND�NDGDU�VXO¿GD�

�����PJ�6���/�GLWDPEDKNDQ�NH�GDODP�VDPSHO�

�ODERUDWRU\� IRUWLILHG�PDWUL[�� /)0�� \DQJ�

PHPLOLNL� NDGDU� VXO¿GD� \DQJ� VDQJDW�VDQJDW�

NHFLO��6HKXEXQJDQ�GHQJDQ�KDO�WHUVHEXW��PDND�

terhadap matrik tersebut harus dianalisis 

terlebih dulu dan dipastikan tidak mengandung 

VXO¿GD��-LND�PDWULN�\DQJ�WLGDN�PHQJDQGXQJ�

VXO¿GD� VXOLW� GLSHUROHK��PDND� GDSDW� GLJDQWL�

GHQJDQ� DLU� DNXDGHV��'DODP�KDO� LQL� GLVHEXW�

/DERUDWRU\�)RUWL¿HG�%ODQN��/)%�����

HASIL DAN PEMBAHASAN

Method Detection Level adalah kadar analyte 

yang ditentukan sesuai tahapan metode 

pengujian secara menyeluruh sehingga 

menghasilkan signal dengan probabilitas 

����EDKZD� VLJQDO� WHUVHEXW� EHUEHGD�GHQJDQ�

EODQNR��1LODL�0'/�GDSDW� GLKLWXQJ� GHQJDQ�

menggunakan rumus:

0'/� �W�������Q���VG����������������������������������������

Keterangan: 

W�������Q���� � WDEHO� W� GHQJDQ� WLQJNDW�

NHSHUFD\DDQ� ���� GDQ�

WLQJNDW�NHEHEDVDQ�Q���

VG��  ��VWDQGDU�GHYLDVL

Minimum pengujian dalam penentuan MDL 

adalah 7 kali pengulangan dengan minimum 

3 hari yang berbeda, karena itu MDL dapat 

dintayakan dengan: 

0'/� ������VG���������������������������������������������
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Tabel 3. : Nilai ttabel��Student’s –t�

Pengulangan pengujian dilakukan dalam 

rentang waktu minimal 3 hari bertujuan untuk 

melihat variabilitas hasil pengujian terhadap 

waktu serta kondisi akomodasi dan lingkungan 

\DQJ�EHUEHGD��6HODLQ�LWX�KDO�LQL�GLPDNVXGNDQ��

bahwa penentuan MDL harus dalam keadaan 

UHSURGXVLELOLWDV�

Untuk menentukan nilai spike yang dibutuhkan 

dalam penentuan MDL maka secara teoritis, 

perkiraan perbandingan hubungan antara 

,'/���/R'���0'/���/R4� ����������������\DQJ�

diilustrasikan sebagaimana dalam Gambar 

�� GLEDZDK� LQL� GDSDW� GLJXQDNDQ� VHEDJDL�

SHUWLPEDQJDQ�

Gambar 3. Windrose Kondisi Udara
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Sehubungan dengan metode pengujian 

NDGDU� VXOILGD� VHVXDL� 61,� �������������

PHQFDQWXPNDQ�EDWDV�UHQGDK�SHQJXMLDQ��/R4��

\DLWX������6���/�GDQ�GHQJDQ�PHPSHUWLPEDQJNDQ�

SHUEDQGLQJDQ� DQWDUD�0'/� ��/R4� ��� �� ����

maka informasi ini dapat digunakan untuk 

menentuan estimasi MDL yaitu:

estimasi����������������������������������«��««�«���

jadi,

estimasi

    

Sehubungan dengan MDL merupakan 

perkiraan batas terendah dari suatu kurva 

NDOLEUDVL��PDND�IDNWRU�SHQJDOL�������GLJXQDNDQ�

sebagai pertimbangan agar kadar analit 

\DQJ�GLWDPEDKNDQ� �WKH� VSLNH� OHYHO��PDPSX�

PHQJKDVLONDQ� VLJQDO�� 6LJQDO� WHUVHEXW� KDUXV�

dapat dibedakan dengan background noise dari 

instrumen namun tidak diperkenankan terlalu 

WLQJJL�VHKLQJJD�WKH�VLJQDO�WR�QRLVH�UDVLR��6�1��

yang diperoleh dapat diterima secara statistika 

\DLWX�����������

sehingga:

����/R4����±���� ������±����/R4�««««���

Dengan demikian kadar spike yang harus 

ditambahkan berkisar pada rentang kadar 

VXO¿GD�������PJ�6���/��������PJ�6���/��5HQWDQJ�

kadar yang diperoleh dapat digunakan 

sebagai dasar pembuatan larutan kerja 

sulfida dan dapat ditambahkan ke dalam 

PDWULN� VHEDJDL� ODERUDWRU\� IRUWLILHG�PDWUL[�

�/)0��� 3HQDPEDKDQ� �VSLNH�� ODUXWDQ� NHUMD�

ke matrik harus mempertimbangkan bahwa 

PDWULN� WHUVHEXW�PHPLOLNL�NDGDU�VXO¿GD�\DQJ�

sangat-sangat kecil, karena itu terhadap 

matrik tersebut harus dianalisis terlebih dulu 

GDQ� GLSDVWLNDQ� WLGDN�PHQJDQGXQJ� VXOILGD��

Dengan mempertimbangkan hal-hal tersebut, 

PDND� ODUXWDQ� NHUMD� GHQJDQ� NDGDU� �����PJ�

S���/� GLWDPEDKNDQ� �VSLNH�� NH�PDWULN� \DQJ�

PHPLOLNL�NDGDU�VXO¿GD�VDQJDW�VDQJDW�NHFLO�GDQ�

GLDQDOLVLV�VHVXDL�WDKDSDQ�61,���������������

Dengan menggunakan kurva kalibrasi awal 

VHEDJDLPDQD�7DEHO� �� GDQ�*DPEDU� ��PDND�

GDSDW�GLSHUROHK�KDVLO�VHSHUWL�GDODP�7DEHO���

No .DGDU��PJ�/� Absorbansi

1 0,02 0,017

2 0,05 0,062

3 0,10 0,108

4 0,20 0,265

5 0,30 0,354

6 0,40 0,443

7 0,50 0,535

8 0,60 0,628

9 0,70 0,721

10 0,80 0,819

11 0,90 0,914

12 1,00 0,996

Method slope (b) 0,988

Intercept (a) 0,029

.RHÀVLHQ�NRUHODVL��U� 0,998

Tabel 4: .XUYD�NDOLEUDVL�DZDO�NDGDU�VXO¿GD�

dalam air

Gambar 2��.XUYD�NDOLEUDVL�VXO¿GD
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�������������������������������������������������������������������

0LQLPDO�VDWX�EODQNR�PHWRGH��PHWKRG�EODQN��

harus dianalisis dalam penentuan MDL 

VHEDJDL�NRQWURO�NRQWDPLQDVL��6HODLQ�LWX��EODQNR�

metode sangat penting sebagai pengendalian 

PXWX�XQWXN�PHQHQWXNDQ�YDOLGLWDV�KDVLO�0'/��

Idealnya, nilai kadar blanko mendekati nol 

atau sangat-sangat kecil dan nilai ini dapat 

digunakan sebagai pengurang hasil pengujian 

VSLNH�� %LOD� QLODL� NDGDU� EODQNR� GLWHPXNDQ�

cukup besar maka pengujian dalam penentuan 

0'/�KDUXV�GLXODQJ�

Tabel 5: +DVLO�SHQJXMLDQ�VXO¿GD

6XPEHU���61,����������������/DPSLUDQ�&�

MDL dapat diterima bila data hasil pengulangan 

pengujian memenuhi batas keberterimaan 

sebagai berikut �����������������������

����VLPSDQJDQ�EDNX�UHODWLI�\DQJ�GLQ\DWDNDQ�

GDODP� SURVHQWDVH� �UHODWLYH� VWDQGDUG�

GHYLDWLRQ���56'�� \DQJ�PHUXSDNDQ�

perbandingan antara simpangan baku 

dengan rerata hasil pengulangan 

pengujian harus memenuhi batasan 

keberterimaan yang disyaratkan yaitu 

WLGDN�EROHK�PHOHELKL�����[�������������������������7DEHO�

����6HFDUD�PDWHPDWLND�GDSDW�GLUXPXVNDQ�

VHEDJDL�EHULNXW�
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����8ML� SHUROHKDQ� NHPEDOL� �UHFRYH\� WHVW��

�5�� \DQJ�PHUXSDNDQ� SHUEDQGLQJDQ�

nilai terukur dengan nilai target yang 

diperoleh dari hasil pengujian harus 

memenuhi batasan keberterimaan 

yang disyaratkan tidak boleh melebihi 

7DEHO����6HFDUD�PDWHPDWLND��5�GDSDW�

GLUXPXVNDQ�VHEDJDL�EHULNXW�

�������������������������������������������������������������������

Tabel 6: +DVLO�3HUKLWXQJDQ��56'�EHUGDVDUNDQ�SHUVDPDDQ�+RUZLW]

Sumber : Guidelines for validation of analytical methods for non-agricultural pesticide active ingredients and product

��� 7KH� VLJQDO� WR� QRLVH� UDWLR� �6�1�� \DQJ�

dinyatakan dalam perbandingan antara 

rerata hasil pengulangan pengujian 

dengan simpangan baku harus berkisar 

DQWDUD�����±�����6�1�PHUXSDNDQ�HYDOXDVL�

NHVDODKDQ� DFDN� �UDQGRP� HUURU�� \DQJ�

terjadi pada pengujian tertentu dan 

perkiraan presisi yang diharapkan dari 

VHMXPODK�SHQJXODQJDQ�SHQJXMLDQ�

%LOD� 6�1� NXUDQJ� GDUL� ���� PDND� KDO� LQL�

menunjukan kesalahan acak yang terjadi 

dalam pengulangan pengujian terlalu tinggi 

GDQ�PHQJKDVLONDQ�0'/�\DQJ�WLQJJL��'DODP�

KDO�LQL��SHQDPEDKDQ�DQDOLW�NH�VDPSHO��VSLNH��

harus pada kadar yang lebih tinggi agar 

GDSDW�PHQLQJNDWNDQ�VLJQDO�\DQJ�DGD��1DPXQ�

VHEDOLNQ\D��MLND�6�1�OHELK�EHVDU�GDUL����PDND�

SHQDPEDKDQ�NDGDU� DQDOLW� NH� VDPSHO� �VSLNH��

biasanya terlalu tinggi, karena itu kadar analit 

yang ditambahkan harus pada kadar yang 

OHELK� UHQGDK��6HFDUD�PDWHPDWLND�6�1�GDSDW�

Kadar (unit) Batasan maksimum %R

100% 98 – 101

10% 95 – 102

1% 92 – 105

0,1% 90 – 108

0,01% (100 ppm) 85 – 110

10 ppm 80 – 115

1 ppm 75 – 120

10 ppb 70 – 125

Tabel 7: 3HQHQWXDQ�EDWDVDQ�DZDO��5

Sumber : $2$&�*XLGHOLQHV�IRU�6LQJOH�/DERUDWRU\�9DOLGDWLRQ�RI�

Chemical Methods for Dietary Supplements and Botanicals
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dirumuskan sebagai berikut:

����������������������������������������������������������������������

��� 3HPLOLKDQ�NDGDU�VSLNH�GDODP�SHQHQWXDQ�

MDL harus sedemikian rupa sehingga 

hasil yang diperoleh memenuhi batas 

keberterimaan sebagai berikut:

0'/���NDGDU�VSLNH�����0'/�����������������������

Presisi yang dihasilkan dalam penentuan MDL 

sangat tergantung dengan kadar spike yang 

digunakan, karena itu MDL yang dihasilkan 

KDUXV�OHELK�EHVDU�GDUL������GDUL�NDGDU�VSLNH��

%LOD�NDGDU�VSLNH�PHOHELKL����NDOL�0'/�PDND�

hal ini berarti bahwa kadar spike terlalu tinggi 

sehingga penentuan MDL harus diulang 

dengan menggunakan kadar spike yang lebih 

UHQGDK��1DPXQ� VHEDOLNQ\D�� MLND�0'/�\DQJ�

dihasilkan lebih besar dari kadar spike yang 

digunakan maka hal ini berarti bahwa secara 

statistika sulit dibedakan antara kadar spike 

dengan blanko dan presisi yang dihasilkan 

VDQJDW� MHOHN��.DUHQD� LWX�� NDGDU� VSLNH� \DQJ�

terlalu rendah dalam penentuan MDL harus 

diulang dengan menggunakan kadar spike 

\DQJ�OHELK�WLQJJL�

��� %LOD� VHFDUD� VWDWLVWLND� 0'/� \DQJ�

dihasilkan telah memenuhi batas 

keberterimaan maka MDL tersebut 

harus dibandingkan dengan nilai baku 

PXWX� OLQJNXQJDQ� KLGXS�� -LND�0'/�

yang dihasilkan lebih kecil dari nilai 

baku mutu lingkungan hidup maka 

laboratorium dapat menggunakan 

metode tersebut untuk pengujian 

SDUDPHWHU�NXDOLWDV�OLQJNXQJDQ��1DPXQ��

bila MDL yang dihasilkan lebih besar 

dari nilai baku mutu lingkungan hidup 

maka laboratorium harus mencari 

metode pengujian lainnya hingga 

diperoleh nilai MDL dibawah nilai baku 

PXWX�OLQJNXQJDQ�KLGXS�

%DWDV� NXDQWL¿NDVL� �OHYHO� RI� TXDQWL¿FDWLRQ��

/R4�DWDX�PLQLPXP�TXDQWLWDWLRQ�OHYHO��04/��

merupakan kadar analit yang menghasilkan 

signal lebih besar dari blanko pada kondisi 

NHJLDWDQ�UXWLQ�ODERUDWRULXP��/R4�GLWHQWXNDQ�

sesuai persamaan:

/R4� ������0'/� ������������VG�� ���VG�������

'HQJDQ� PHQJJXQDNDQ� SHUVDPDDQ� �����

tersebut diatas maka nilai LoQ diperoleh:

/R4� ������������ ������PJ�/

Dengan membandingkan batas keberterimaan 

dengan hasil yang diperoleh maka penentuan 

MDL dapat disimpulkan sebagaimana dalam 

7DEHO����   

Tabel 8: %DWDV�NHEHUWHULPDDQ�SHQHQWXDQ�0'/�GDQ�/R4�VXO¿GD

&DWDWDQ�� �
��/DPSLUDQ�3HUDWXUDQ�0HQWHUL�1HJDUD�/LQJNXQJDQ�+LGXS�1RPRU�����7DKXQ������7HQWDQJ�%DNX�0XWX�/LPEDK�%DJL�8VDKD�GDQ�

atau Kegiatan Industri Rayon

Persyaratan Hasil Kesimpulan

����56'�§����� 10,5% Memenuhi

����5�§����������� 95% Memenuhi

���6�1� �����²��� 9,6 Memenuhi

4) MDL < kadar spike 0,01 < 0,02 Memenuhi

5) Kadar spike < 10MDL 0,02 < 0,1 Memenuhi

���0'/���EDNX�PXWX�OLQJNXQJDQ 0,01 < 0,3* Memenuhi
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KESIMPULAN

Penentuan batas deteksi bertujuan untuk 

menghindari penulisan laporan hasil pengujian 

WLGDN� WHUGHWHNVL� �QRW� GHWHFWDEOH��1'�� \DQJ�

PHUXSDNDQ�LQIRUPDVL�WLGDN�LQIRUPDWLI��6HODLQ�

itu, penentuan batas deteksi merupakan 

kemampuan seka l igus  ke te rba tasan 

laboratorium dalam menerapkan suatu metode 

pengujian tertentu pada kadar rendah metode 

WHUVHEXW��

Sehubungan dengan hal tersebut, penentuan 

batas deteksi metode pengujian parameter 

VXO¿GD�GDODP�DLU�GDQ�DLU�OLPEDK�GHQJDQ�ELUX�

metilen secara spektrofotometri sesuai SNI 

��������������GLSHUROHK������PJ�/�VHGDQJNDQ�

EDWDV�NXDQWL¿NDVL�DGDODK������PJ�/��%LOD�KDO�

ini dibandingkan dengan rentang metode 

SHQJXMLDQ�\DQJ�WHUFDQWXP�GDODP�61,���������

�����\DLWX������PJ�6���/�±�����PJ�6���/�PDND�

dapat disimpulkan bahwa penentuan batas 

GHWHNVL�PHWRGH��0'/��GDQ�EDWDV�NXDQWL¿NDVL�

�/R4�� VXOILGD� GDODP� DLU� GDQ� DLU� OLPEDK�

dengan biru metilen secara spektrofotometri 

PHPHQXKL�EDWDV�NHEHUWHULPDDQ�

Bila MDL dan LoQ telah memenuhi batas 

keberterimaan secara statistika maka batasan 

ini dapat digunakan sebagai acuan laporan 

hasil pengujian sebagai berikut:

����KDVLO� SHQJXMLDQ� FRQWRK�XML� GLDWDV� QLODL�

LoQ maka laporan harus mencantumkan 

nilai estimasi ketidakpastian sehingga 

l aporan  has i l  pengu j i an  l eb ih 

WHUNXDQWLWDWLI��ODSRUDQ� �[���X�����

��� ELOD�KDVLO�SHQJXMLDQ�FRQWRK�XML�EHUDGD�

diatas MDL namun dibawah LoQ 

�0'/�[�/R4��PDND�KDVLO� SHQJXMLDQ�

dilaporkan tanpa estimasi ketidakpastian 

�ODSRUDQ� �[��

��� MLND� KDVLO� FRQWRK� XML� GLEDZDK�0'/�

maka laboratorium dapat melaporkan 

< MDL namun laboratorium harus tetap 

PHQFDQWXPNDQ�QLODL�0'/�
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38%/�76�������� KWWS� � �ZZZ�
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