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Abstrak

This study has been conducted to validate the method of determining oil and fat in water with fourier transform
infra-red (FTIR) type L1600100 spectrum two serial number 123010. This study aims to determine the method
of oil and fat analysis using fourier transform infra-red (FTIR) can measure oil and fat levels up to 1 mg / I. The
results obtained were compared with the acceptance requirements obtained. The results obtained were
compared with the acceptance requirements set by PT Kehatilab Indonesia so that it can be used for routine
analysis. Based on the experiments that have been carried out for the linearity test, the coefficient of
determination (R?) value is 0.9996. The accuracy test obtained a %recovery value of 98.20% with a range value
of (96.29 - 100.54)%. The precision test obtained a %RSD value of 1.48%. LoQ (Limit of Quantity) test obtained
a value of 0.5 mg/l. MDL (Method Detection Limit) test obtained a value of 0.2 mg / I. The repeatability test
obtained a %RSD value of 4.22% for low levels, 4.85% for medium levels and 3.01% for high levels. The
reproducibility test obtained a %RSD value of 4.24% for low levels, 4.21% for medium levels and 3.71% for
high levels. All test parameters have met the acceptance requirements so that the method of determining oil and
fat content in water with fourier transform infra-red (FTIR) can be used for routine analysis at PT Kehatilab
Indonesia.
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PENDAHULUAN

Laboratorium lingkungan khususnya di PT. Kehatilab Indonesia telah banyak pengembangan
validasi metode yang dikembangkan, yang juga terakreditasi Komite Akreditasi Nasional (KAN) dan
telah teregistrasi Kementerian Lingkungan Hidup dan Kehutanan (KLHK). Laboratorium melakukan
pengembangan suatu metode, parameter yang dikembangkan tersebut yaitu Minyak dan Lemak dalam
air dengan ketersedian alat baru yaitu, Fourier Transform Infra-Red (FTIR) tipe L1600100 spectrum
two nomor seri 123010 luas area 1377 cm-7.

Metode analisis minyak dan lemak menggunakan alat FTIR memerlukan sikloheksan sebagai
pelarut/bahan pengekstrak. Senyawa sikloheksan merupakan senyawa yang mempunyai karakteristik
tidak berwarna, mempunyai bau seperti benzen dengan dengan tingkat toksisitas yang rendah.
Sikloheksan merupakan sikloalkana yang rumus molekul CsHi2. Analisis minyak dan lemak
menggunakan FTIR memiliki limit deteksi yang lebih kecil, tingkat presisi dan akurasi pengujian
yang lebih tinggi dibandingkan dengan metode konvensional seperti gravimetri. Metode yang
dikembangkan di laboratorium harus dilakukan validasi sehingga dapat digunakan sebagai metode
analisis rutin agar data yang digunakan bersifat valid.
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METODE PENELITIAN

Pada tahap pengujian dilakukan pengukuran linieritas, akurasi, presisi, LoQ (Limit of
Quantity), MDL (Method Detection Limit) repeatabilitas dan reprodusibilitas dengan Fourier
Transform Infra-Red (FTIR). Pada tahap pengolahan data yaitu menghitung dan membandingkan
hasil tiap parameter uji terhadap standar keberterimaan yang telah ditetapkan.

HASIL DAN PEMBAHASAN
1.1. Linieritas

0.050000

0.040000

0.030000

0.020000

Absorbansi

0.010000

0.000000
0.000

Kurva Kalibrasi Minyak dan Lemak

R?=0.9996

10.000 20.000 30.000 40.000 50.000
Konsentrasi (mg/L)

y =0.0009x - 2E-06

60.000

Gambar 1. Kurva Linieritas Standar Minyak dan Lemak

Berdasarkan gambar 1, diperoleh nilai koefisiensi determinasi (R?) sebesar 0,9998
memenuhi syarat keberterimaan yang ditentukan oleh PT Kehatilab Indonesia yaitu 0,990.

1.2. Akurasi
Tabel 1. Hasil Akurasi dan Syarat Keberterimaan
Hasil Pengukuran Kons Std
Pengulangan . Konsentrasi Sebenarnya %R %Bias
Absorbansi (mg/L) (mg/L)
1 0.000921 1.005 1.000 100.54 0.54
2 0.000897 0.979 1.000 97.92 -2.08
3 0.000902 0.985 1.000 98.47 -1.53
4 0.000912 0.996 1.000 99.56 -0.44
5 0.000882 0.963 1.000 96.29 -3.71
6 0.000893 0.975 1.000 97.49 -2.51
7 0.000890 0.972 1.000 97.16 -2.84
Rerata 0.982 1.000 98.20 -1.80
Simpangan Baku 0.01
%RSD 1.48
CVHorwitz (21—0.5IogC) 16.04
015 X CVHorwitz 8.02
| Uraian | Hasil | Batas Keberterimaan | Kesimpulan |
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Akurasi 98.20% 85% <%R<115% Memenuhi
Presisi 1.48% %RSD < 8.02% Memenuhi
— —— VY
Bias -1.80% Bila %R dlte_rlmg, maka %Bias Memenuhi
diterima

Berdasarkan hasil pengujian diperoleh nilai %recovery berada pada rentang (96,29% -
100,54%) dengan nilai rata-rata sebesar 98,20% memenuhi syarat kebeterimaan yang
ditetapkan oleh PT Kehatilab Indonesia yaitu (85% - 115%).

1.3. Presisi

Tabel 2. Hasil Presisi dan Syarat Keberterimaan
Hasil Pengukuran Kons Std
Pengulangan . Konsentrasi Sebenarnya %R %Bias
Absorbansi (mg/L) (mg/L)
1 0.000921 1.005 1.000 100.54 0.54
2 0.000897 0.979 1.000 97.92 -2.08
3 0.000902 0.985 1.000 98.47 -1.53
4 0.000912 0.996 1.000 99.56 -0.44
5 0.000882 0.963 1.000 96.29 -3.71
6 0.000893 0.975 1.000 97.49 -2.51
7 0.000890 0.972 1.000 97.16 -2.84
Rerata 0.982 1.000 98.20 -1.80
Simpangan Baku 0.01
%RSD 1.48
CVHorwitz (21—0.5IogC) 16.04
0,5 X CVhowitz 8.02
Uraian Hasil Batas Keberterimaan Kesimpulan
Akurasi 98.20% 85% <%R<115% Memenuhi
Presisi 1.48% %RSD < 8.02% Memenuhi
Bias -1.80% BiIaO%R_ dite_rim_a, maka Memenuhi
Y%Bias diterima

Berdasarkan hasil pengujian diperoleh nilai %RSD lebih kecil 0,5 x CV Horwitz
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(1,48 < 8,02), hal ini menunjukkan bahwa metode pengujian yang dilakukan memiliki presisi
yang baik.
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1.4. LoQ (Limit of Quantity)

Tabel 3. Hasil LoQ dan MDL dan Syarat Keberterimaan

Sampel Spiking Hasil Pengukuran %R
) ) Kons Abs Konsentrasi Konsentrasi
No | Hari | Matriks | Kadar | Volume | Kadar | Vol ' Sampel + | (Sampel+Spike)
Target | Sampel '
(mg/L) | (mL) | (mg/L) | (mL) (mg/L) | + Spike Spike - Sampel
J P (mg/L) (mg/L)
1 | Pertama é&:wgai 0.000 99 50.00 1 0.50 | 0.000399 0.448 0.448 89.69
2 | Pertama é&:wgai 0.000 99 50.00 1 0.50 | 0.000380 0.428 0.428 85.55
3 | Pertama é&:wgai 0.000 99 50.00 1 0.50 | 0.000459 0.514 0.514 102.77
4 | Kedua é&:wgai 0.000 99 50.00 1 0.50 | 0.000410 0.460 0.460 92.09
5 | Kedua é&;gai 0.000 | 99 | 5000 | 1 | 050 [0000502| 0.561 0.561 112.15
6 Ketiga él::]gai 0.000 99 50.00 1 0.50 0.000480 0.537 0.537 107.35
7 Ketiga 'SAJ:]gai 0.000 99 50.00 1 0.50 0.000419 0.470 0.470 94.05
Rerata (x) 0.488 97.67
Standar Deviasi (sd) 0.049
%RSD = (sd/x) x 100% 10.10
S/N = x/sd 9.90
MDL = 3.14sd 0.2
LoQ = 10sd 0.5
10MDL 2
CVHorwitz(zl-O'SIOgC) 1782
0.67 X CVHowitz 11.94

Hasil pengujian LoQ dinyatakan baik dikarenakan batas keberterimaan MDL
diterima. Nilai LoQ yang diperoleh sebesar 0,5 mg/L dapat dinyatakan bahwa pengukuran
dibawah 0,5 mg/L memiliki tingkat kepercayaan rendah sehingga disarankan pengukuran
sampel diatas 0,5 mg/L.

1.5. MDL (Method Detection Limit)
Nilai MDL diperoleh berdasarkan nilai t-student dikalikan dengan besarnya standar
deviasi yaitu 3,14 x 0.049 = 0,2 mg/L. Syarat keberterimaan MDL yaitu MDL < spike <
10xMDL dan hasil pengujian diperoleh 0,2 < 0,5 < 2 sehingga nilai MDL dapat diterima.
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1.6. Repeatabilitas

Tabel 4. Hasil Repeatabilitas dan Reprodusibilitas Kadar Rendah

Jurnal TechLINK Vol. 8 No. 1, April 2024

Hasil Pengukuran Hasil Pengukuran
Pengujian | Pengulangan Hari 1 Hari 2 Ri?’gié %RPD %R
Abs (*:1‘;?3) Abs (';‘;?E) (mg/L)
1 0.008855 9.654 0.008982 9.793 9.724 1.43 97.24
2 0.009520 | 10.380 0.00982 10.707 10.543 3.10 105.43
gﬁgﬁéh 3 0.009491 | 10.348 | 0.00905 | 9.867 | 10108 | 4.76 | 101.08
10 mg/L 4 0.008962 | 9.771 | 0.00842 | 9.180 9.476 6.24 94.76
5 0.008510 9.278 0.008925 9.731 9.505 4.76 95.05
6 0.008950 9.758 0.00902 9.834 9.796 0.78 97.96
7 0.008701 9.487 0.008901 9.705 9.596 2.27 95.96
Rerata (x) 9.811 9.826
Simpangan Baku (sd) 0.414 0.402
Simpangan Baku Relatif (%RSD) 4.22 4.09
0.5 X CVHorwitz (21:05109C) 5.67 5.67
Reprodusibilitas
Grand Mean/Rerata Total (x) 9.821
Simpangan baku (sd) 0.416
Simpangan Baku Relatif (%RSD) 4.24
0.67 X CVHorwitz (21-0%°9) 7.60
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Tabel 5. Hasil Repeatabilitas dan Reprodusibilitas Kadar Sedang

Jurnal TechLINK Vol. 8 No. 1, April 2024

Hasil Pengukuran | Hasil Pengukuran
Analis Pengulangan Hari 1 Hari 2 Iiigié %RPD %R
Abs (ﬁg?f_) Abs ('rf%r/‘i) (mg/L)
1 0.021120 | 23.025 | 0.021959 | 23.940 | 23.482 3.89 93.93
2 0.022158 | 24.157 | 0.022919 | 24.986 24.572 3.38 98.29
sigi% 3 0.024005 | 26.170 | 0.022820 | 24.878 | 25524 | 506 | 102.10
25 mg/L 4 0.023118 | 25.203 | 0.023001 | 25.076 | 25.139 0.51 100.56
5 0.022309 | 24.321 | 0.023605 | 25.734 | 25.028 5.65 100.11
6 0.024156 | 26.335 | 0.023314 | 25.417 25.876 3.55 103.50
7 0.023614 | 25.744 | 0.024804 | 27.041 26.393 492 105.57
Rerata (x) 24.994 25.220
Simpangan Baku (sd) 1.212 0.913
Simpangan Baku Relatif (%RSD) 4.85 3.62
0.5 X CVHorwitz (21-05109C) 4.93 4.92
Reprodusibilitas
Grand Mean/Rerata Total (x) 25.145
Simpangan baku (sd) 1.058
Simpangan Baku Relatif (%RSD) 4.21
0.67 X CVHorwitz (21:0-5109C) 6.60
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Tabel 6. Hasil Repeatabilitas dan Reprodusibilitas Kadar Tinggi

Hasil Pengukuran Hasil Pengukuran
. Hari 1 Hari 2 Kons,
Analis No. Kons. Kons. Rerata | %RPD %R
Abs (mg/L) Abs (mg/L) (mg/L)
1 0.035520 | 38.723 | 0.035961 | 39.204 38.964 1.23 97.41
2 0.034821 | 37.961 | 0.035012 | 38.169 38.065 0.55 95.16
m‘;g 3 |0035920 | 39.159 | 0.036118 | 39.375 | 39.267 | 055 | 98.17
40 mg/L 4 0.035918 | 39.157 | 0.035129 | 38.297 38.727 2.22 96.82
5 0.038021 | 41.450 | 0.039250 | 42.789 42.120 3.18 105.30
6 0.037065 | 40.407 | 0.037021 | 40.360 40.383 0.12 100.96
7 0.037048 | 40.389 | 0.038529 | 42.003 41.196 3.92 102.99
Rerata (x) 39.607 39.923
Simpangan Baku (sd) 1.193 1.573
Simpangan Baku Relatif (%RSD) 3.01 3.94
0.5 X CVHorwitz (210-5109C) 4.60 4.59
Reprodusibilitas
Grand Mean/Rerata Total (x) 39.817
Simpangan baku (sd) 1.477
Simpangan Baku Relatif (%RSD) 3.71
0.67 X CVHorwitz (21—0.5logC) 6.16

Syarat keberterimaan repeatabilitas yaitu nilai %RSD < 0,5 x CV Horwitz. Hasil
pengujian menunjukkan bahwa %RSD pada kadar rendah yaitu 4,22 lebih kecil dari 0,5 x CV
Horwitz yaitu 5,67 (4,22 < 5,67), analisis pada kadar sedang yaitu 4,85 lebih kecil dari 0,5 x
CV Horwitz yaitu 4,93 (4,85 < 4,93), dan analisis pada kadar tinggi yaitu 3,01 lebih kecil dari
0,5 x CV Horwitz yaitu 4,60 (3,01 < 4,60). Setelah repeatabilitas yang baik dan dapat
dinyatakan valid.

1.7. Reprodusibilitas
Hasil reprodusibilitas dapat diterima apabila nilai %RSD < 0,67 x CV Horwitz. Hasil
reprodusibilitas menunjukkan bahwa %RSD pada analisis hari 1 dan hari ke 2 pada kadar
rendah yaitu 4,24 lebih kecil dari 0,67 x CV Horwitz yaitu 7,60 (4,24 < 7,60), analisis hari 1
dan hari ke 2 pada kadar sedang yaitu 4,21 lebih kecil dari 0,67 x CV Horwitz yaitu 6,60
(4,21 < 6,60), dan analisis hari 1 dan hari ke 2 pada kadar tinggi yaitu 3,71 lebih kecil dari
0,67 x CV Horwitz yaitu 6,16 (3,71 < 6,16). Setelah reprodusibilitas yang baik dan dapat

dinyatakan valid.

KESIMPULAN

Berdasarkan hasil penelitian yang diperoleh, semua parameter uji linieritas, akurasi, presisi,
LoQ, MDL, repeatabilitas dan reprodusibilitas memenuhi syarat keberterimaan yang telah ditetapkan
perusahaan, sehingga metode validasi penentuan minyak dan lemak pada air dengan fourier transform
infra-red (FTIR) tipe L1600100 spectrum two nomor seri 123010 dapat digunakan untuk analisis rutin
di PT Kehatilab Indonesia.
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