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MOTTO 

 

“...boleh jadi kamu tidak menyenangi sesuatu, padahal itu baik bagimu, dan boleh 

jadi kamu menyenangi sesuatu, padahal itu tidak baik bagimu. Allah mengetahui, 

sedang kamu tidak mengetahui.” 

(Q.S Al-Baqarah : 216) 

 

“Allah tidak akan membebani hamba-Nya di luar kesanggupannya.” 

(Q.S. Al-Baqarah : 286) 

 

“Ilmu tanpa amal adalah kegilaan, dan amal tanpa ilmu adalah kesia-siaan.” 

(Imam Ghazali) 
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INTISARI 

Telah dilakukan validasi metode penentuan kadar fosfor tersedia pada tanah dengan 

metode Olsen menggunakan spektrofotometer UV-Visible di Balai Pengkajian 

Teknologi Pertanian (BPTP) Yogyakarta, analisis dengan metode Olsen dilakukan 

dengan mengekstraksi sampel tanah menggunakan larutan NaHCO3, hasil ekstrak 

direaksikan dengan pereaksi pewarna fosfat bersama deret standar dan diukur 

absorbansinya menggunakan spektrofotometer pada panjang gelombang 693 nm.. 

Validasi dilakukan untuk mengetahui apakah metode yang digunakan valid dan 

dapat diterapkan untuk pengujian rutin di laboratorium. Hasil pengujian kadar 

fosfor tersedia dengan sembilan kali pengulangan didapat rata-rata konsentrasi 

sebesar 66,1999 mg/kg, untuk parameter linearitas didapat persamaan regresi y = 

0,0296x + 0,0100, koefisien korelasi (r) 0,9995 (syarat keberterimaan (r) ≥ 0,995), 

LOD sebesar 0,7844 mg/L, LOQ sebesar 2,6146 mg/L, %RSD sebesar 1,94% 

(syarat keberterimaan %RSD < 2%), %recovery sebesar 90,50% (syarat 

keberterimaan %recovery = 75-120%), dan estimasi ketidakpastian pada 

pengukuran kali ini sebesar 66,1999 ± 9,3988 mg/kg, hasil semua parameter dapat 

diterima karena memenuhi nilai keberterimaan. Berdasarkan hasil tersebut dapat 

disimpulkan bahwa metode penentuan kadar fosfor tersedia pada sampel tanah 

valid dan dapat diterapkan untuk pengujian rutin di Laboratorium BPTP 

Yogyakarta. 

 

Kata kunci : Validasi metode, fosfor tersedia, metode Olsen, spektrofotometer UV-

Visible 
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BAB I 

PENDAHULUAN 

1.1 Latar Belakang 

Tanah merupakan media alami untuk pertumbuhan tanaman yang 

menyediakan unsur-unsur hara bagi tanaman untuk pertumbuhannya. Tanah 

terbentuk dari bahan-bahan mineral dan organik, air serta udara tersusun di dalam 

ruangan yang membentuk tubuh tanah. Proses pembentukan tanah yang 

berlangsung terus-menerus membentuk berbagai perbedaan sifat tanah baik kimia, 

fisika, biologi, maupun morfologi tanah (Hakim, et.al, 1986). Tingkat kesuburan 

tanah dapat ditentukan dengan menganalisis sifat kimia dan fisika tanah. Analisis 

sifat kimia tanah meliputi analisis kandungan unsur utama seperti N dan P, tingkat 

kemasaman (pH), kandungan bahan organik (C/N), kation basa (K, Ca, Mg, Na), 

kapasitas tukar kation (KTK), dan kandungan asam organik (Jumin, 1998) 

Fosfor (P) adalah unsur hara makro esensial bagi tanaman dan merupakan 

unsur ketiga yang  dibutuhkan dalam jumlah besar setelah nitrogen (N) dan kalium 

(K). Fosfor berfungsi untuk mengaktifkan berbagai enzim metabolisme tanaman 

juga merupakan komponen dari klorofil. Selain itu, fosfor berperan sebagai 

pembentuk dua senyawa yang terlibat dalam transformasi energi yang paling 

signifikan pada tanaman yaitu adenosindifosfat (ADP) dan adenosintrifosfat (ATP) 

(Brady, 1990). Fosfor (P) merupakan kunci kehidupan tanaman dengan menyerap 

fosfor (P) dalam bentuk ion ortofosfat primer (H2PO4
-) dan ion ortofosfat sekunder 

(HPO4
2- ). Fosfor (P) masih dapat diserap dalam bentuk lain yaitu pirofosfat dan 

metafosfat, selain itu dapat pula diserap dalam bentuk senyawa fosfor organik yang 

larut dalam air seperti asam nukleat dan phitin (Premono dkk, 1991). Kementerian 

Pertanian melalui Badan Penelitian dan Pengembangan Pertanian memaparkan 

kriteria penilaian kesuburan tanah untuk fosfor dalam bentuk P2O5 dengan 

membagi ke dalam lima kelompok, yaitu sangat rendah (<10 mg/kg), rendah (10-

25 mg/kg), sedang (26-45 mg/kg), tinggi (46-60 mg/kg), dan sangat tinggi (>60 

mg/kg) (Ritung dkk, 2011). 
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Beberapa metode penentuan fosfor tersedia pada tanah yang telah ditemukan 

antara lain : metode Truog, Bray I, Bray II, North Caroline, dan Olsen. Balai 

Pengkajian dan Teknologi Pertanian (BPTP) Yogyakarta melakukan pengujian 

tanah sebagai bentuk pelayanan kontrol kualitas tanah sesuai dengan tugas dan 

fungsinya, salah satu pelayanan yang disediakan tersebut adalah analisis kadar 

fosfor tersedia pada tanah menggunakan metode Olsen. Pengujian fosfor tersedia 

dengan metode Olsen ini dilakukan berdasarkan petunjuk teknis yang diterbitkan 

oleh Balai Penelitian Tanah dimana prosedur yang digunakan mengacu pada 

penelitian yang dibuat oleh Olsen dan rekan-rekannya yang diterbitkan pada jurnal 

USDA Circular nomor 939 pada tahun 1954.  Unsur fosfor tersedia dapat ditentukan 

dengan metode Olsen dengan cara melepaskan fosfat pada sampel tanah dengan 

pengekstrak NaHCO3, fosfat yang terbebas direaksikan dengan ammonium 

molibdat akan menjadi berwarna biru dengan adanya asam askorbat (Nasution dkk, 

2014).  

Melihat pengujian pada tanah cukup penting dan metodenya sering digunakan 

maka perlu dilakukan validasi metode pengujian untuk memastikan hasil pengujian 

sesuai, representatif, dan tidak menyimpang dari kadar sebenarnya. Validasi 

metode bertujuan untuk memastikan bahwa hasil dari metode pengujian yang 

dihasilkan akurat, spesifik, reprodusibel, dan konsisten pada kisaran analit yang 

akan dilakukan analisis (Yustiasari, 2010). Parameter yang diuji meliputi linieritas, 

presisi, Limit of Detection (LOD), Limit of Quantification (LOQ), akurasi dan 

estimasi ketidakpastian pengukuran. 

 

1.2 Rumusan Masalah 

Berdasarkan latar belakang yang ada, rumusan masalah pada penelitian ini 

adalah : 

1. Berapa kadar unsur fosfor tersedia pada sampel tanah dengan metode Olsen? 

2. Bagaimana hasil validasi metode penentuan kadar fosfor tersedia pada tanah 

dengan metode Olsen menggunakan spektrofotometer UV-Visible dengan 

parameter, linearitas, limit of detection (LOD), limit of quantitation (LOQ), 

presisi, akurasi, dan estimasi ketidakpastian pengukuran. 
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1.3 Tujuan 

Berdasarkan latar belakang dan rumusan masalah tersebut tujuan penelitian 

ini adalah : 

1. Mengetahui kadar fosfor tersedia pada tanah menggunakan metode Olsen 

dengan bentuk P2O5. 

2. Mengetahui hasil validasi metode penentuan kadar fosfor tersedia pada tanah 

dengan metode Olsen menggunakan spektrofotometer UV-Visible. 

 

1.4 Manfaat 

Manfaat yang bisa didapat dari penelitian ini adalah : 

1. Menambah wawasan, meningkatkan pengetahuan serta keterampilan 

mengenai pengujian kualitas tanah di Balai Pengkajian dan Teknologi 

Pertanian (BPTP) Yogyakarta. 

2. Membuktikan bahwa prosedur pengujian tanah yang dilakukan dapat 

diaplikasikan dalam laboratorium untuk penentuan kadar fosfor tersedia pada 

tanah dengan metode Olsen berdasarkan hasil yang diperoleh dari validasi 

metode yang telah dilakukan. 
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BAB II 

DASAR TEORI 

 

2.1 Balai Pengkajian Teknologi Pertanian (BPTP) 

2.1.1 Profil instansi 

Balai Pengkajian dan Teknologi Pertanian (BPTP) didirikan pada tahun 1985 

sebagai proyek informasi pertanian Yogyakarta. Pada tahun 1992, proyek ini 

dilembagakan sebagai Balai Informasi Pertanian (BIP) Yogyakarta. Lembaga ini 

merupakan pusat penyuluhan pertanian tingkat provinsi Yogyakarta di bawah 

Badan Diklat Pertanian. Pembentukan BPTP bertujuan untuk menciptakan 

teknologi spesifik lokasi dan mempercepat serta mendorong diseminasi (transfer 

teknologi) hasil pertanian kepada para petani dan pengguna teknologi lainnya. 

Berdasarkan surat Keputusan Menteri Nomor 96 Tahun 1994 tentang 

organisasi dan cara kerja, perubahan Balai Informasi Pertanian (BIP) diintegrasikan 

dengan unit kerja Penelitian tanah dan Agroklimat serta Laboratorium Holtikultura 

Yogyakarta menjadi Instalasi Penelitian dan Pengkajian Teknologi Pertanian 

(IPPTP). Instalasi Penelitian dan Pengkajian Teknologi Pertanian adalah unit 

bagian pelaksana teknis Badan Penelitian dan Pengembangan (Litbang) Pertanian 

yang berada di bawah dan bertanggung jawab secara langsung terhadap Pusat 

Penelitian Sosial Ekonomi (PSE). Menteri Pertanian lalu mengeluarkan surat 

Keputusan Menteri Pertanian Nomor 350 tahun 2001 tentang perubahan nama 

Instalasi Penelitian dan Pengkajian Teknologi Pertanian (IPPTP) menjadi Balai 

Pengkajian dan Teknologi Pertanian (BPTP) pada tahun 14 Juni 2001. 

 

2.1.2 Visi dan misi BPTP Yogyakarta 

Balai Pengkajian Teknologi Pertanian (BPTP) Yogyakarta mempunyai visi 

menjadikan BPTP sebagai institusi penghasil teknologi pertanian spesifik lokasi 

yang sesuai dengan kebutuhan di wilayah Provinsi Daerah Istimewa Yogyakarta 

(DIY) dan sesuai dengan dinamika pasar. Sedangkan misi Balai Pengkajian 

Teknologi Pertanian (BPTP) Yogyakarta adalah sebagai berikut : 
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1. Merekayasa dan mengembangkan inovasi pertanian spesifik lokasi yang 

diperluas dan dimanfaatkan oleh petani, stakeholder, dan sesuai dengan 

permintaan pasar. 

2. Meningkatkan percepatan diseminasi inovasi pertanian spesifik lokasi. 

3. Meningkatkan percepatan diseminasi inovasi dengan lembaga penelitian 

internasional, nasional, maupun pihak swasta. 

4. Mengembangkan kapasitas kelembagaan Balai Pengkajian Teknologi 

Pertanian (BPTP) Yogyakarta dalam rangka meningkatkan pelayanan prima. 

 

2.1.3 Tugas dan Fungsi BPTP 

Berdasarkan Peraturan Menteri Pertanian, BPTP memiliki tugas pokok yaitu 

melaksanakan pengkajian dan perakitan teknologi tepat guna spesifik lokasi. 

Beberapa fungsi diantaranya adalah melaksanakan inventarisasi dan identifikasi 

kebutuhan teknologi pertanian tepat guna spesifik lokasi, melaksanakan penelitian 

yang ada, pengkajian dan perakitan teknologi pertanian tepat guna spesifik lokasi, 

melaksanakan pengembangan teknologi dan diseminasi hasil dari pengkajian serta 

perakitan materi penyuluhan, menyiapkan kerja sama antar kelompok berupa 

informasi dan dokumentasi, serta menyebarluaskan dan mendayagunakan hasil 

pengkajian, perakitan dan pengembangan teknologi pertanian tepat guna spesifik 

lokasi, memberikan pelayanan teknik kegiatan pengkajian, perakitan dan 

pengembangan teknologi pertanian tepat guna spesifik lokasi, serta melaksanakan 

urusan tata usaha dan rumah tangga balai. 

Balai Pengkajian dan Teknologi Pertanian (BPTP) Yogyakarta menyediakan 

pelayanan analisis tanah tidak hanya di lingkup BPTP Yogyakarta tetapi juga 

kepada masyarakat, pemerintah daerah, swasta, perguruan tinggi, mahasiswa dan 

petani. Layanan laboratorium tanah BPTP Yogyakarta meliputi analisis fisika 

tanah, analisis kimia tanah dan jaringan tanah. 
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2.2 Tanah 

Tanah merupakan benda alam yang terdapat pada permukaan bumi yang 

tersusun atas mineral hasil pelapukan batuan dan bahan organik hasil pelapukan 

sisa-sisa hewan juga tumbuhan yang merupakan media pertumbuhan bagi tanaman 

dengan karakteristik tertentu yang disebabkan oleh pengaruh gabungan dari 

beberapa faktor seperti bentuk wilayah, bahan induk, jasad hidup, iklim, dan 

lamanya waktu pembentukan (Yulipriyanto, 2010). Kemampuan tanah sebagai 

habitat tanaman dan menghasilkan bahan yang dapat dipanen sangat ditentukan 

oleh tingkat kesuburan tanah. Kesuburan tanah merupakan faktor penting yang 

dibutuhkan tanaman untuk dapat bertahan hidup dan berproduksi baik. Kesuburan 

tanah sangat ditentukan oleh ketersediaan dan jumlah hara yang ada di dalam tanah. 

(Sutanto, 2005). 

Sistem klasifikasi tanah dibuat oleh Pusat Penelitian Tanah (PPT) Bogor 

tahun 1982 yang merupakan pengembangan sistem klasifikasi tanah yang dibuat 

oleh Dudal dan Supraptoharjo tahun 1957 dan 1961. Klasifikasi tanah diperlukan 

karena tanah memiliki sifat dan ciri berbeda antara satu dengan lainnya. Tanah 

memiliki potensi dan kendala yang berbeda untuk tiap penggunaan pertanian atau 

non-pertanian. Penggunaan tanah perlu dikelola dengan baik, sesuai karakteristik, 

potensi, kendala dan input teknologi spesifik lokasi agar diperoleh produktivitas 

pertanian yang optimal dan berkelanjutan melalui pendekatan pemahaman 

klasifikasi tanah. PPT mengklasifikasi tanah menjadi dua puluh golongan yaitu ; 

organosol, litosol, ranker, rendzina, grumusol, gleisol, aluvial, regosol, koluvial, 

arenosol, andosol, latosol, brunizem, kambisol, nitosol, podsolik, mediteran, 

palnosol, podsol, dan oksisol (PPT, 1983). Tanah yang subur adalah tanah yang 

memiliki profil atau kedalaman yang sangat dalam melebihi 150 cm, strukturnya 

gembur, pH 6,0-6,6, kandungan unsur hara yang tersedia untuk tanaman cukup, dan 

tidak terdapat faktor pembatas dalam tanah untuk pertumbuhan tanaman (Sutedjo, 

2002). 

Tanah sebenarnya kaya akan unsur hara tanaman, namun sebagian besar 

masih berbentuk bagian dari partikel mineral, terfiksasi oleh mineral lempung, dan 

sebagian masih terikat dalam bahan organik, sehingga belum tersedia bagi tanaman. 
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Unsur-unsur tersebut akan menjadi tersedia setelah melalui proses mineralisasi 

(dekomposisi bahan organik), proses reaksi kimia mineral-mineral tanah 

(pelapukan), dan pelepasan dari partikel-partikel tanah (Khotimah, 2016). 

Unsur hara yang diperlukan untuk mendukung kelangsungan hidup 

tanaman dibagi menjadi dua jenis yaitu unsur hara mikro dan unsur hara makro. 

Unsur hara makro adalah unsur-unsur hara yang dibutuhkan tanaman dalam jumlah 

besar, unsur hara makro terdiri dari fosfor atau phosphor (P), nitrogen (N), kalsium 

(Ca), kalium (K), magnesium (Mg), dan sulfur (S). Sedangkan unsur hara mikro 

adalah unsur-unsur yang dibutuhkan oleh tanaman dalam jumlah sedikit. Meskipun 

unsur hara mikro hanya diperlukan dalam jumlah kecil, namun perannya sangat 

penting untuk menunjang keberhasilan proses dalam pertumbuhan dan 

perkembangan tanaman. Unsur hara mikro antara lain yaitu boron (B), besi (Fe), 

tembaga (Cu), mangan (Mn), seng (Zn), kobalt (Co), molibdenum (Mo), klor (Cl), 

natrium (Na), silikon (Si) dan nikel (Ni) (Mukhlist, 2017). Kekurangan unsur hara 

dapat menghambat pertumbuhan dan mengganggu metabolisme tanaman, sehingga 

fungsi unsur hara bagi tanaman tidak bisa digantikan oleh unsur-unsur lain pada 

tingkat yang berbeda-beda tergantung pada spesies tanaman. Tanaman umumnya 

menyerap nutrisi dari tanah dalam bentuk ion. Ketersediaan unsur hara pada tanah 

juga erat kaitannya dengan pH tanah. Ketersediaan unsur tanah yang baik secara 

keseluruhan ditemukan pada pH tanah sekitar 6,5 (Foth, 1998). 

 

2.3 Fosfor 

Fosfor merupakan salah satu unsur makro esensial dan secara alami terdapat 

di dalam tanah dalam bentuk senyawa organik atau anorganik yang memiliki 

kelarutan rendah, sehingga penggunaannya di dalam tanah sangat terbatas. Mineral 

fosfor anorganik umumnya berbentuk sebagai aluminium fosfat (AlPO4) dan Besi 

fosfat (FePO4) di tanah asam dan sebagai trikalsium fosfat (Ca3(PO4)2) di tanah 

alkali. Sebagian besar bentuk fosfor tidak tersedia bagi tanaman karena terikat 

dengan koloid tanah. Tanah dengan kandungan bahan organik rendah memiliki 

kadar fosfor organik yang berbeda-beda tergantung pada jenis tanahnya. Fosfor 
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termasuk unsur hara makro yang berperan penting dalam penyusunan ATP dan 

DNA pada tanaman (Islamiati & Zulaika, 2015). 

Ketersediaan fosfor maksimum dalam tanah terjadi pada pH 5,5-7,2. 

Ketersediaan Al-P dan Fe-P lebih sedikit dibandingkan dengan Ca-P. Ketersediaan 

fosfor yang tersedia bagi tanaman kurang dari sekitar 1% dari total fosfor yang ada 

di dalam tanah. Ketersediaan fosfor anorganik berkaitan dengan kelarutan senyawa 

yang ada, semakin banyak jumlah senyawa yang tersedia di dalam tanah maka 

semakin banyak fosfor yang akan tersedia bagi tanaman. Selain itu, semakin dekat 

akar tanaman dengan sumber fosfor maka semakin banyak jumlah fosfor yang dapat 

diserap tanaman (Nisa, 2018). Fosfor umumnya diserap oleh tanaman dalam bentuk 

ion ortofosfat primer (H2PO4) dan ion ortofosfat sekunder (HPO4
2-) sedangkan 

PO4
3- lebih sukar diserap oleh tanaman. Bentuk ion yang paling dominan dalam 

tanah tergantung pada pH tanah, pada pH tanah yang lebih rendah tanaman lebih 

banyak menyerap ion ortofosfat primer, sedangkan pada pH lebih tinggi tanaman 

lebih banyak menyerap ion ortofosfat sekunder. Bentuk ion H2PO4 tersedia pada 

tanah asam sedangkan HPO4
2- tersedia pada tanah netral (pH sekitar 7) (Khotimah, 

2016). 

Fosfor organik mengandung senyawa yang berasal dari tanaman dan 

mikroorganisme. Fosfor dalam bentuk organik jumlahnya lebih sedikit dan sulit 

larut. Fosfor tersedia pada tanah dapat diartikan sebagai fosfor tanah yang dapat 

diekstraksi dan dilarutkan dalam air atau asam sitrat. P-Organik dengan proses 

dekomposisi akan berubah menjadi bentuk anorganik. Pengaruh CO2 terhadap 

fosfor tanah adalah sebagai berikut : 

Ca2(PO4)2 + 4H2O + 4CO2 → Ca(H2PO4)2 + 2Ca(HCO3)2 

Ketersediaan fosfor pada tanah ditentukan oleh berbagai macam faktor, 

namun faktor utama yang paling memengaruhi adalah pH. Faktor-faktor lain yang 

dapat memengaruhi adalah ketersediaan oksigen dalam tanah, bahan organik, 

temperatur, dan keberadaan unsur hara lain. Pada tanah asam yang memiliki jumlah 

unsur aluminium, besi, dan mangan yang tinggi, fosfor akan terikat oleh unsur-

unsur tersebut dan menyebabkan kandungan fosfor tersedia pada tanah menjadi 

berkurang (Agbenin & Raij, 2001). Kementerian Pertanian melalui Badan 
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Penelitian dan Pengembangan Pertanian pada buku Petunjuk Teknis Evaluasi 

Lahan untuk Komoditas Pertanian (2011) memaparkan kriteria penilaian kesuburan 

tanah untuk fosfor dalam bentuk P2O5 seperti yang tertera pada Tabel 2.1 berikut : 

Tabel 2.1 Kriteria Penilaian Kesuburan Tanah untuk P2O5 Olsen 

Sifat Tanah 
Sangat 

Rendah 
Rendah Sedang Tinggi 

Sangat 

Tinggi 

P2O5 Olsen 

(mg/kg) 
<10 10-25 26-45 46-60 >60 

 

2.4 Metode Olsen 

Jumlah fosfor tersedia dalam tanah harus ditentukan dengan menggunakan 

metode yang tepat. Permasalahan fosfor di dalam tanah cukup kompleks, salah 

satunya sumber yang tersedia terbatas juga dipengaruhi oleh pH tanah sehingga 

ketersediaan untuk tanaman menjadi rendah. Beberapa metode penentuan fosfor 

tersedia pada tanah yang telah ditemukan antara lain ; metode Truog, Bray I, Bray 

II, North Caroline, dan Olsen. Masing-masing metode tersebut memiliki 

karakteristik tersendiri dalam mengekstrak Fosfor. Metode yang terbaik adalah 

metode yang ekstraktannya mampu mengekstrak Fosfor tersedia dalam tanah 

dengan baik atau yang paling mendekati Fosfor yang diserap oleh tanaman (Ilahi, 

2000). 

Pengaruh parameter pH terhadap ketersediaan fosfor dapat dijadikan 

sebagai tolak ukur untuk membandingkan hasil uji fosfor dari metode pengujian 

tanah yang ada. Perbandingan hasil uji fosfor tersedia dari dua metode berbeda saat 

menerapkan uji suasana pH tanah dapat dijadikan rekomendasi untuk pemberian 

pupuk. Metode Olsen biasanya digunakan untuk tanah dengan pH di atas 5,5 dan 

metode Bray biasanya digunakan untuk tanah dengan pH di bawah 5,5. Kedua 

metode ini dapat dijadikan sebagai tolak ukur untuk membandingkan penerapan 

metode berdasarkan perbedaan penerapan dalam suasana tanah asam dan basa 

(Umaternate dkk, 2014). 

Metode analisis Olsen atau metode natrium bikarbonat adalah metode 

analisis fosfor tersedia pada tanah yang dikembangkan oleh Sterling R. Olsen dan 

rekan-rekannya pada tahun 1954. Metode ini menggunakan natrium bikarbonat 0,5 
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Molar dengan pH 8,5 sebagai ekstraktannya. Fosfat dalam suasana netral atau basa 

terikat pada tanah sebagai Ca dan Mg-PO4, pengekstrak natrium bikarbonat 

mengendapkan Ca dan Mg-PO4 sehingga PO4 terlepas ke dalam larutan, sedangkan 

fosfat dalam suasana asam terikat sebagai Fe dan Al-PO4, dengan penambahan 

natrium bikarbonat maka akan membentuk Fe dan Al-hidroksida sehingga 

meningkatkan kelarutan fosfat dalam tanah. Metode ini dapat disesuaikan untuk 

prosedur pengujian tanah yang cepat dan rutin (Olsen dkk, 1954). 

Pengekstrak NaHCO3 (metode Olsen) menaikkan pH dan menyebabkan 

pelepasan fosfor dalam jumlah besar, sedangkan pengekstrak NH4
+ yang ditambah 

HCL (metode Bray) menurunkan pH dan pelepasan fosfor tidak sebanyak metode 

Olsen. Metode Olsen dapat membaca tiga jenis fosfor yaitu H2PO4
-, HPO4

2-, dan 

PO4
3- sedangkan metode Bray hanya bisa membaca H2PO4

- dan PO4
3-. Metode Bray 

lebih unggul daripada metode Olsen untuk analisis pada tanah dengan pH asam 

karena metode tersebut lebih spesifik untuk tanah asam, tetapi metode Olsen juga 

dapat digunakan baik pada tanah asam dan basa (Umaternate dkk, 2014). 

2.5 Spektrofotometer UV-Visible 

Pada awal perkembangannya, spektroskopi merupakan studi tentang radiasi 

sinar tampak yang berinteraksi dengan molekul pada panjang gelombang tertentu 

dan menghasilkan spektrum, hal tersebut merupakan hasil interaksi antara energi 

radiasi dan panjang gelombang atau bilangan frekuensi. Pemahaman ini kemudian 

berkembang tidak hanya untuk radiasi sinar tampak tetapi juga untuk jenis radiasi 

elektromagnetik lainnya seperti sinar-X, ultraviolet, inframerah, gelombang mikro, 

dan radiasi frekuensi radio. Ilmu yang berhubungan dengan pengukuran spektra 

terebut dinamakan spektrofotometer (Skoog dkk, 1996). Secara umum, ada 

beberapa jenis instrumen spektroskopi yang sering digunakan dalam analisis kimia 

antara lain ; spektrofotometer visibel, spektrofotometer ultraviolet, 

spektrofotometer UV-Visible,  fourier- transform infrared spectroscopy (FTIR), 

dan flame fotometer. 

Spektrofotometri  UV-Visible adalah gabungan dari spektrofotometri UV 

dan Visible. Alat ini menggunakan dua sumber cahaya yang berbeda yaitu sinar 

ultraviolet dan sinar tampak (visible). Spektrofotometri UV-Visible merupakan 
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metode analisis spektroskopi yang menggunakan sumber radiasi elektromagnetik 

dekat (190-380 nm) dan sinar tampak (280-780 nm). Konsentrasi larutan yang 

dianalisis sebanding dengan jumlah sinar yang diserap oleh zat yang terkandung 

dalam larutan, warna yang terserap oleh suatu senyawa adalah warna komplementer 

dari warna yang diamati (Aeni, 2012). Secara garis besar Spektrofotometer UV-

Visible terdiri atas sumber cahaya, monokromator, kuvet, dan detektor. Diagram 

sederhana spektrofotometer UV-Visible beserta komponen-komponennya dapat 

dilihat pada Gambar 2.1. 

 

Gambar 2.1 Diagram Komponen Spektrofotometri UV-Visible (Suharti, 

2013) 

 

Setiap bagian dari instrumen spektrofotometer UV-Visible memiliki fungsi 

dan peran masing-masing yang saling terkait. Fungsi dan peran tiap bagian 

memerlukan ketepatan dan ketelitian yang baik agar mendapatkan hasil pengukuran 

yang maksimal. Berikut ini merupakan komponen-komponen utama yang ada di 

spektrofotometer UV-Visible (Gholib & Rohman, 2007) ; (Harmita, 2006) : 

1. Sumber Cahaya 

Sumber cahaya pada spektrofotometer UV-Visible menggunakan lampu 

deuterium untuk daerah UV pada panjang gelombang 190-380 nm, sementara 

lampu halogen kuarsa atau lampu tungsten digunakan untuk daerah visibel 

pada panjang gelombang 380-780 nm. 
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2. Monokromator 

Monokromator digunakan untuk menguraikan cahaya ke dalam komponen-

komponen panjang gelombangnya yang selanjutnya akan dipilih oleh celah 

(slit). Monokromator akan memisahkan radiasi cahaya putih yang polikromatis 

menjadi cahaya monokromatis atau yang mendekati monokromatis. 

3. Kuvet 

Wadah sampel yang terbuat dari bahan yang dapat meneruskan energi radiasi 

dari sumber cahaya. 

4. Detektor 

Mengubah energi radiasi yang jatuh mengenainya menjadi suatu besaran yang 

terukur. 

5. Amplifier 

Amplifier berfungsi untuk memperkuat sinyal listrik yang didapat dari detektor, 

agar sinyal detektor dapat menggerakkan alat pencatat. 

6. Rekorder 

Alat untuk mencatat data berupa gambar atau angka-angka. 

Sampel yang bisa dianalisis oleh spektrofotometer UV-Visible memiliki 

beberapa persyaratan antara lain : 

1. Mempunyai gugus kromofor, gugus kromofor merupakan gugus fungsi tak 

jenuh yang memberikan serapan pada daerah ultraviolet atau sinar tampak. 

Hampir semua gugus kromofor memiliki ikatan rangkap seperti C=C, C=O, -

NO2, dan benzena. Sedangkan auksokrom adalah gugus yang mempunyai 

elektron nonbonding dan tidak mengabsorpsi radiasi pada λ diatas 200 nm, 

contohnya seperti -OH, -NH3, dan -X.  

2. Tidak memiliki gugus kromofor tetapi memiliki warna. 

3.  Jika bahan tidak mempunyai gugus kromofor dan tidak berwarna maka 

ditambahkan pereaksi atau reagen tertentu sehingga menghasilkan warna 

(visible). 

4. Bahan yang tidak memiliki gugus kromofor dibuat turunannya yang 

mempunyai gugus kromofor (UV) (Harmita, 2006). 
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2.6 Kadar Air 

Kadar air tanah adalah perbandingan antara massa air yang ada dalam 

sampel sebelum pengeringan dan massa sampel setelah dikeringkan hingga 

mencapai massa yang tetap pada suhu 105oC. Penggunaan suhu pada atau di atas 

titik didih air lebih menghemat waktu karena air relatif cepat hilang. Selain itu, suhu 

di atas 105oC menyebabkan komponen organik tanah menguap dan menyebabkan 

kehilangan massa yang berhubungan dengan keadaan air awal yang ada pada 

sampel. 

Metode gravimetri secara konseptual merupakan metode yang paling 

sederhana dalam menentukan kadar air tanah. Prinsipnya adalah pengukuran 

kehilangan air dengan menimbang contoh tanah sebelum dan sesudah dikeringkan 

pada suhu 105-110oC dalam oven. Hasilnya dinyatakan dalam persentase air dalam 

tanah, yang dapat dinyatakan dalam persentase terhadap berat kering, berat basah, 

atau terhadap volume. Masing-masing dari persentase berat ini dapat dihitung 

dengan menggunakan persamaan sebagai berikut: 

1. % H2O berat kering = (berat H2O/berat tanah kering oven) x 100% 

2. % H2O berat kering = (berat H2O/berat basah tanah) x 100% 

3. % H2O berat kering = % H2O berat kering x BD (bulk density) (Abdurachman 

dkk, 2006). 

Menurut (Kurnia dkk, 2006) kriteria penilaian kadar air pada sampel tanah 

dipaparkan pada Tabel 2.2 sebagai berikut : 

Tabel 2.2 Kriteria Penilaian Kadar Air Sampel Tanah 

Parameter Tanah Nilai 

Kadar Air (%) 

Sangat 

Rendah 
Rendah Sedang Tinggi 

Sangat 

Tinggi 

0-5 6-10 11-17 18-30 31- 43 

 

2.7 Validasi Metode 

Berdasarkan standar ISO/IEC 17025—2017, laboratorium standar adalah 

laboratorium yang mampu menghasilkan data hasil pengujian atau kalibrasi yang 

akurat dan teliti yang tertelusur ke standar yang telah disepakati seperti standar 
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nasional, regional, maupun global, National Measurement Institute, National 

Institute of Standards and Technology, Standard Reference Materials, dan Certified 

Reference Materials. Validasi metode merupakan bagian dari penjaminan mutu 

analisis kuantitatif. Validasi metode analisis adalah tindakan mengevaluasi 

parameter tertentu berdasarkan eksperimen laboratorium, untuk mengetahui dan 

mengonfirmasi bahwa parameter tersebut telah memenuhi persyaratan penggunaan 

(Harmita, 2004). 

Validasi bisa menjelaskan dan menjamin bahwa suatu prosedur pengujian 

tertentu memiliki detail yang jelas sehingga dapat dilakukan oleh analis atau 

laboratorium yang berbeda dengan hasil yang sebanding (Harvey, 2000). 

Berdasarkan EURACHEM (2000), validasi metode dilakukan untuk menentukan 

sejauh mana penyimpangan yang tidak dapat dihindari dari suatu metode terjadi 

pada kondisi normal, saat setiap bagian prosedur telah dilakukan dengan baik dan 

benar sesuai dengan metode uji. Parameter-parameter utama yang penting 

divalidasi dari suatu metode uji mencakup akurasi (ketepatan), perolehan kembali 

(recovery), presisi (repeatability dan reproducibility), linieritas, limit deteksi 

(LOD), limit kuantisasi (LOQ), sensitifitas, selektifitas, ruggedness/robustness, dan 

ketidakpastian (uncertainty) (Anwar, 2007). 

 

2.7.1 Linearitas 

Linearitas metode adalah ukuran seberapa baik kurva kalibrasi 

mengkorelasikan respon (y) dan konsentrasi (x) dengan persamaan y = a + bx. 

Hubungan linear dapat disebut ideal apabila nilai b = 0 dan r = +1 atau -1 tergantung 

dengan arah garis. Nilai a menunjukkan kepekaan analisis terutama pada instrumen 

yang digunakan. Nilai koefisien korelasi (r) yang memenuhi persyaratan adalah 

sebesar ≥ 0,995 (Harmita, 2004). 

 

2.7.2 Presisi 

Presisi merupakan ukuran yang menunjukkan derajat kesesuaian antara 

hasil uji individual, ditentukan melalui penyebaran hasil individual dari rata-rata 

jika prosedur digunakan secara berulang pada sampel-sampel yang diambil dari 

campuran yang homogen. Presisi diukur sebagai simpangan baku atau simpangan 
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baku relatif (koefisien variasi). Suatu data dikatakan presisi jika nilai koefisien 

variasi (KV) < 2% (Harmita, 2004). Penentuan presisi dapat dilakukan dengan tiga 

cara, yaitu : 

1. Repeatability (keterulangan) 

Repatability atau keterulangan adalah ukuran presisi pada keadaan analisis 

yang sama dengan interval waktu yang singkat. Keterulangan memberikan 

hasil ukuran yang sama pada dalam kondisi normal, hal ini disebabkan hasil 

dievaluasi dengan pelaksaan analisis terpisah lengkap terhadap sampel-sampel 

identik yang terpisah dari tempat yang sama. 

2. Reproducibility (ketertiruan) 

Reproducibility atau ketertiruan adalah kegiatan mengukur presisi antara 

laboratorium seperti dalam studi kolaboratif yang melibatkan pereaksi, pelarut, 

peralatan,  dan analis yang berbeda. 

3. Intermediate precision 

Intermediate precision didefinisikan sebagai variasi pada laboratorium yang 

sama tetapi pengujian dilaksanakan pada hari yang berbeda, juga dengan 

analis, pereaksi serta peralatan yang berbeda pula. 

 

2.7.3 Limit of detection (LOD) dan limit of quantitation (LOQ) 

Batas deteksi merupakan jumlah analit minimum yang dapat dideteksi  

dalam sampel dan masih menunjukkan respons yang signifikan dibandingkan 

dengan nilai blangko. Batas deteksi adalah parameter uji batas. Sedangkan batas 

kuantitasi adalah parameter pada analisis renik yang diartikan sebagai kuantitas 

terkecil analit yang masih memenuhi kriteria cermat dan seksama dalam sampel 

(Riyanto, 2014). 

Penentuan batas deteksi suatu metode tergantung pada metode analisis 

tersebut menggunakan instrumen atau tidak. Pada analisis yang tidak menggunakan 

instrumen, batas deteksi ditentukan melalui pengenceran bertahap pada sampel 

yang digunakan untuk mendeteksi analit. Pada analisis instrumen batas deteksi 

dapat dihitung dengan mengukur respons blangko beberapa kali kemudian 

simpangan baku respons blangko dihitung dengan formula di bawah ini. 
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Q =
k x Sb

S1
 

Q  = batas deteksi (LOD) atau batas kuantitasi (LOQ) 

k  = 3 untuk batas deteksi atau 10 untuk batas kuantitasi 

Sb  = simpangan baku respons analitik dari blangko 

S1  = arah garis linear (kepekaan arah) dari kurva antara respon terhadap 

konsentrasi = slope (b pada persamaan garis y = a+bx) 

Batas deteksi dan kuantitasi dapat dihitung secara statistik melalui garis 

regresi linier dari kurva kalibrasi. Nilai pengukuran akan sama dengan nilai b pada 

persamaan garis linier y = a + bx, sedangkan simpangan baku blangko sama dengan 

simpangan baku residual (Sy/x.) (Harmita, 2004). 

 

2.7.4 Akurasi 

Akurasi merupakan kedekatan antara nilai yang diperoleh atau nilai terukur 

dengan nilai yang sebenarnya. Akurasi ditentukan dengan melakukan spiking pada 

sampel yang akan diujikan sehingga didapatkan banyaknya analit yang diperoleh 

kembali.  Terdapat tiga cara yang bisa dilakukan untuk uji akurasi yaitu; 

menggunakan SRM (Standard Reference Material), menggunakan metode 

penambahan standar (standard addition method), dan melakukan spiking pada 

plasebo (Rohman, 2014). 

Penentuan akurasi dapat ditentukan dengan mencari persentase perolehan 

kembali (%Recovery) yang dilakukan dengan cara penambahan analit yang 

memiliki matrik dan kelarutan mendekati sampel ke dalam sampel. Analisis akurasi 

dengan cara tersebut dapat dikatakan baik jika nilai persentase perolehan kembali 

(%Recovery) yang dihasilkan dari suatu standar masuk ke dalam rentang 80-110% 

(Sumardi, 2002). Penentuan akurasi dengan menggunakan persen perolehan 

kembali (%Recovery) dapat ditentukan dengan rumus sebagai berikut : 

%Recovery =
Konsentrasi terukur

Konsentrasi sebenarnya
x 100% 

 

%Recovery =
(Csampel +  Cspike) − (Csampel)

(Cspike)
x 100% 



17 

 

Tabel 2.3 Persentase %Recovery yang Diterima AOAC (2013) 

Konsentrasi Analit dalam Sampel Batasan (%) 

100% 98-101 

10% 95-102 

1% 92-105 

0,10% 95-108 

0,01% 85-110 

10 µg/g (10 ppm) 80-115 

1 µg/g (1 ppm) 75-120 

10 µg/g (10 ppb) 70-125 

 

2.7.5 Estimasi ketidakpastian 

Ketidakpastian (µ) merupakan suatu parameter penetapan  rentang nilai 

yang di dalamnya terdapat nilai benar (true value). Ketidakpastian menggabungkan 

semua kesalahan yang diketahui menjadi suatu rentang tunggal. Nilai 

ketidakpastian dilambangkan dengan simbol “ ± “. Sebagai contoh, jika suatu hasil 

pengukuran dinyatakan sebagi X ± U unit, maka rentang hasil pengukuran tersebut 

adalah X-U hingga X+U. Perhitungan rentang ini dikenal sebagai pengukuran 

ketidakpastian (uncertainty measurement) (Pramono, 2014). Estimasi 

ketidakpastian pengukuran memungkinkan dilakukannya perbandingan hasil antara 

laboratorium yang berbeda atau dalam laboratorium yang sama, atau 

membandingkan hasil dengan nilai acuan yang ada dalam spesifikasi atau standar 

tertentu. Selisih nilai hasil uji suatu produk mungkin saja tidak signifikan jika 

perbedaan tersebut masih dalam rentang ketidakpastian (Islam & Sukardan, 2016). 

Kategori komponen ketidakpastian dapat dibagi menjadi dua tipe. Tipe A 

adalah komponen ketidakpastian berdasarkan data percobaan dan dihitung dari 

rangkaian pengamatan, sedangkan tipe B merupakan komponen ketidakpastian 

berdasarkan informasi yang dapat dipercaya (data sekunder), misalnya spesifikasi 

pabrik, data pustaka, sertifikat kalibrasi alat, atau data validasi metode (Sunardi, 

Susanna, Nuraini, & Elin, 2007). Sumber-sumber ketidakpastian di antaranya 

adalah sampling, preparasi contoh (sampel), kalibrasi instrumen, peralatan, 

kesalahan acak, kesalahan sistematik, dan dari analis itu sendiri. 
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BAB III 

METODOLOGI 

3.1 Alat 

Alat yang digunakan untuk penentuan kadar fosfor tersedia pada sampel tanah 

adalah botol kocok 50 ml, gelas ukur 25 mL, kertas saring W 91, pipet ukur 2; 5; 

dan10 mL (iwaki), mesin pengocok (Gerhardt Bonn Type RO.15), gelas beaker 10; 

50; 500; 1000 mL (iwaki), pipet tetes, tabung reaksi, rak tabung reaksi, pro pipet 

(Glassfirm), neraca analitik (Ohauss), spatula, cawan, vortex (Genius 2), botol 

semprot, spektrofotometri UV-Vis (Thermo Scientific Genesys 20), oven 

(Memmert), dan desikator. 

 

3.2 Bahan 

Bahan yang digunakan untuk penentuan kadar fosfor tersedia pada sampel 

tanah adalah sampel tanah kontrol dari Temanggung, NaHCO3 (natrium 

bikarbonat), (NH4)6Mo7O24.4H2O (ammonium molibdat), H2O(SbO)C4H4O6 0,5 K 

(kalium antimoni), H2SO4 (asam sulfat) pekat, C6H8O6 (asam askorbat), standar 

induk 1000 ppm PO4 (titrisol), dan akuades. 

 

3.3 Prosedur Kerja  

3.3.1 Pembuatan larutan pengekstrak NaHCO3 0,5 M, pH 8,5 

Pembuatan larutan pengekstrak NaHCO3 0,5 M, pH 8,5 dilakukan dengan 

melarutkan 42,0 gram NaHCO3 dengan air bebas ion menjadi 1 liter, pH larutan 

ditetapkan menjadi 8,5 dengan penambahan NaOH. 

 

3.3.2 Pembuatan larutan pereaksi P pekat 

Pembuatan larutan pereaksi P pekat dilakukan dengan melarutkan 

(NH4)6Mo7O24.4H2O sebanyak 12 gram dengan 100 mL air bebas ion dalam labu 

ukur 1 liter. H2O (SbO)C4H4O6 0,5 K ditambahkan sebanyak 0,277 gram dan secara 

perlahan H2SO4 pekat dimasukkan sebanyak 140 ml. Jadikan 1 liter dengan air 

bebas ion. 

 



19 

 

3.3.3 Pembuatan larutan pereaksi P 

Pembuatan larutan pereaksi P pekat dilakukan dengan mencampurkan asam 

askorbat sebanyak 1,06 gram dan pereaksi P pekat 100 mL. H2SO4 4N ditambahkan 

sebanyak 25 mL, kemudian dijadikan 1 liter dengan air bebas ion. Pereaksi ini harus 

selalu dibuat baru. 

 

3.3.4 Pembuatan standar induk 1000 ppm PO4 (titrisol) 

Pembuatan standar induk 1000 ppm PO4 (titrisol) dilakukan dengan 

memindahkan secara kuantitatif larutan standar induk PO4 titrisol di dalam ampul 

ke dalam labu ukur 1 liter. Impitkan dengan air bebas ion sampai dengan tanda garis 

lalu dikocok. 

 

3.3.5 Pembuatan standar induk 100 ppm PO4 

Pembuatan standar induk 100 ppm PO4 dilakukan dengan memipet 10 mL 

larutan standar induk 1000 ppm PO4 ke dalam labu ukur 100 mL. Impitkan dengan 

air bebas ion sampai dengan tanda garis lalu dikocok.  

 

3.3.6 Pembuatan deret standar PO4 (0-20 ppm) 

Pembuatan Deret Standar PO4 (0-20 ppm) dilakukan dengan memipet 

berturut-turut 0;2;4;8;12;16; dan 20 mL larutan standar 100 ppm PO4 ke dalam labu 

ukur 100 mL, diencerkan dengan pengekstrak Olsen hingga 100 mL. 

 

3.3.7 Penentuan kadar air 

Penentuan kadar air dilakukan dengan menimbang cawan kosong yang telah 

diketahui beratnya dan sampel tanah sebanyak 5 gram kemudian sampel dioven 

selama 4 jam pada suhu 105oC, setelah selesai kemudian didinginkan selama 30 

menit. Kemudian sampel bersama cawan yang sudah dingin ditimbang kembali. 

Penentuan kadar air dilakukan sebanyak 9 kali pengulangan. Hasil penimbangan 

dicatat dan dirata-rata. 
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3.3.8 Penentuan kadar fosfor tersedia 

Contoh tanah < 2 mm ditimbang sebanyak 1 gram, dimasukkan ke dalam 

botol kocok, ditambah 20 mL pengekstrak Olsen, kemudian dikocok selama 30 

menit. Larutan disaring dan jika masih keruh dikembalikan lagi ke atas saringan 

semula. Ekstrak dipipet 2 mL ke dalam tabung reaksi dan selanjutnya bersama deret 

standar ditambahkan 10 mL pereaksi pewarna fosfat, kocok hingga homogen dan 

biarkan 30 menit. Absorbansi larutan diukur dengan spektrofotometer pada panjang 

gelombang 693 nm. 

 

3.3.9 Penentuan linearitas 

Penentuan linearitas dilakukan dengan mengukur larutan deret standar fosfor 

dengan konsentrasi 0; 2; 4; 8; 12; 16; dan 20 mg/L. Pembacaan absorbansi setiap 

larutan deret standar dilakukan dengan menggunakan instrumen spektrofotometri 

UV-Visible pada panjang gelombang (λ) 693 nm. Penentuan linearitas dilakukan 

sebanyak 3 kali pengulangan. 

 

3.3.10 Penentuan presisi 

Penentuan presisi dilakukan dengan menimbang contoh tanah sebanyak 1 

gram, dimasukkan ke dalam botol kocok, ditambah 20 mL pengekstrak Olsen, 

kemudian dikocok selama 30 menit. Larutan disaring dan jika masih keruh 

dikembalikan lagi ke atas saringan semula. Ekstrak dipipet 2 mL ke dalam tabung 

reaksi dan selanjutnya ditambahkan 10 mL pereaksi pewarna fosfat, kocok hingga 

homogen dan biarkan 30 menit. Absorbansi larutan diukur dengan spektrofotometer 

pada panjang gelombang 693 nm. Penentuan presisi dilakukan sebanyak 9 kali 

pengulangan. 

 

3.3.11 Penentuan limit of detection (LOD) dan limit of quantification (LOQ) 

Penentuan LOD dan LOQ dilakukan dengan mengukur larutan deret standar 

fosfor dengan konsentrasi 0; 2; 4; 8; 12; 16; dan 20 mg/L. Pembacaan absorbansi 

setiap larutan deret standar dilakukan dengan menggunakan instrumen 
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Spektrofotometri UV-Visible pada panjang gelombang (λ) 693 nm. Absorbansi 

yang terbaca digunakan untuk menentukan nilai LOD dan LOQ dengan rumus 

sebagai berikut: 

LOD = 3 x SD 

LOQ = 10 x SD 

 

3.3.12 Penentuan akurasi 

Penentuan Sampel + Spike dilakukan dengan cara contoh tanah ditimbang 

sebanyak 1 gram, dimasukkan ke dalam botol kocok, ditambahkan larutan standar 

fosfat 10 ppm sebanyak 6 mL dan pengekstrak Olsen sebanyak 14 mL, kemudian 

dikocok selama 30 menit. Larutan disaring dan jika masih keruh dikembalikan lagi 

ke atas saringan semula. Ekstrak dipipet 2 mL ke dalam tabung reaksi dan 

selanjutnya ditambahkan 10 mL pereaksi pewarna fosfat, kocok hingga homogen 

dan biarkan 30 menit. Absorbansi larutan diukur dengan spektrofotometer pada 

panjang gelombang 693 nm. Penentuan dilakukan sebanyak 9 kali pengulangan. 

Penentuan spike dilakukan dengan cara larutan standar fosfat 10 ppm dipipet 

sebanyak 6 mL ke dalam botol kocok dan ditambahkan pengekstrak Olsen sebanyak 

14 mL kemudian dikocok selama 30 menit. Larutan disaring dan jika masih keruh 

dikembalikan lagi ke atas saringan semula. Ekstrak dipipet 2 mL ke dalam tabung 

reaksi dan selanjutnya ditambahkan 10 mL pereaksi pewarna fosfat, kocok hingga 

homogen dan biarkan 30 menit. Absorbansi larutan diukur dengan spektrofotometer 

pada panjang gelombang 693 nm. Penentuan dilakukan sebanyak 3 kali 

pengulangan. 
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BAB IV 

HASIL DAN PEMBAHASAN 

 

Validasi metode penentuan kadar fosfor tersedia pada tanah dengan metode 

Olsen menggunakan spektrofotometer UV-Visible di Laboratorium Balai 

Pengkajian dan Teknologi Pertanian (BPTP) Yogyakarta ini bertujuan untuk 

mengetahui kadar fosfor tersedia pada tanah menggunakan metode Olsen dalam 

bentuk P2O5 dan mengetahui hasil dari validasi metode itu sendiri. Sampel tanah 

yang dianalisis merupakan sampel tanah kontrol yang diambil dari Temanggung, 

sebelum dilakukan proses validasi terlebih dahulu ditentukan kadar air dari sampel 

karena faktor koreksi dari kadar air akan digunakan untuk perhitungan kadar, 

selanjutnya dilakukan proses validasi dengan parameter linearitas, limit of detection 

(LOD), limit of quantitation (LOQ), presisi, akurasi, dan ketidakpastian 

pengukuran. 

 

4.1 Penentuan Kadar Fosfor Tersedia 

4.1.1 Penentuan kadar air 

Kadar air merupakan perbandingan massa sampel sebelum pengeringan 

dengan massa sampel setelah pengeringan. Penentuan kadar air pada sampel tanah 

dilakukan dengan menimbang sampel tanah sebanyak 5 gram ke dalam cawan yang 

sebelumnya telah ditimbang beratnya. Kemudian sampel beserta cawan yang telah 

ditimbang dimasukkan ke dalam oven, sebelum memasukkan sampel oven 

dipanaskan terlebih dahulu hingga suhu 105oC. Setelah suhu di dalam oven 

mencapai 105oC, sampel dimasukkan dan dibiarkan selama 4 jam. Sampel yang 

telah kering kemudian didinginkan  ditimbang bersama cawan. Perlakuan ini 

dilakukan sebanyak 9 kali pengulangan. 

Data hasil perhitungan kadar air pada sampel tanah dapat dilihat pada Tabel 

4.1 : 
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Tabel 4.1 Data Hasil Perhitungan Kadar Air Pada Sampel Tanah 

 

Berdasarkan Tabel 4.1 didapat rata-rata kadar air sebesar 9,56%, kadar air 

dalam sampel tanah termasuk dalam kategori rendah. Hasil dari penentuan kadar 

air pada sampel tanah dapat digunakan untuk menentukan faktor koreksi (FK) kadar 

air. Faktor koreksi pada sampel tanah yang digunakan didapat sebesar 1,106. Faktor 

koreksi digunakan untuk perhitungan penentuan kadar fosfor tersedia pada tanah 

dengan metode Olsen. Perhitungan kadar air dan faktor koreksi dapat dilihat pada 

Lampiran 1. 

 

4.1.2 Penentuan kadar fosfor tersedia pada sampel tanah 

Penentuan kadar fosfor tersedia dalam sampel tanah Temanggung dilakukan 

dengan Spektrofotometri UV-Visible pada panjang gelombang (λ) 693 nm 

sebanyak 9 kali pengulangan. Sampel tanah sebelum dianalisis perlu dilakukan 

preparasi terlebih dahulu.  Preparasi sampel tanah dilakukan dengan membersihkan 

sampel tanah dari akar-akar, sisa tanaman, kerikil dan kotoran lainnya kemudian 

sampel dikeringkan di rak pada ruangan khusus yang terlindung dari sinar matahari 

atau dipanaskan dengan oven suhu 40oC. Sampel yang telah kering lalu ditumbuk 

dengan lumpang porselen atau mesing penggiling dan diayak dengan ayakan 

No. 

Berat 

cawan 

(W1) 

Bobot 

kosong+contoh 

Sebelum 

dipanaskan 

(W2) 

Bobot 

kosong+contoh 

setelah 

dipanaskan 

(W3) 

Kadar Air 

(%) 

(W2-

W3)/W2-

W1*100% 

Faktor 

Koreksi 

Kadar 

Air 

1 3,327 8,33 7,859 9,36 1,103 

2 3,409 8,41 7,932 9,54 1,105 

3 3,350 8,35 7,874 9,52 1,105 

4 3,324 8,32 7,846 9,56 1,106 

5 3,612 8,61 8,147 9,30 1,103 

6 3,616 8,62 8,124 9,84 1,109 

7 3,691 8,69 8,198 9,86 1,109 

8 3,622 8,62 8,149 9,46 1,104 

9 3,565 8,57 8,083 9,64 1,107 

Rata-

rata 
3,5018 8,50 8,024 9,56 1,106 



24 

 

ukuran lubang 2 mm. Selanjutnya diperlukan pengecekan pH pada sampel tanah 

untuk mengetahui metode apa yang sesuai untuk menganalisis kadar fosfor tersedia, 

didapatkan pH tanah sebesar 7,032, berdasarkan literatur yang telah ada metode 

Olsen lebih cocok digunakan untuk sampel tanah dengan pH di atas 5,5 sehingga 

metode tersebut dipilih untuk proses validasi tanah kali ini. 

Kadar fosfor tersedia ditentukan dengan cara menimbang contoh tanah < 2 

mm sebanyak 1 gram, dimasukkan ke dalam botol kocok, ditambah 20 mL 

pengekstrak Olsen (NaHCO3) pH 8,5 untuk menaikkan pH sehingga jumlah ion 

OH- (hidroksil) meningkat dan akan bersaing dalam pertukaran ion, menurut 

Sulaeman dkk (2005) penambahan pengekstrak Olsen akan membentuk Fe- atau 

Al-hidroksida sehingga fosfat menjadi larut dan dapat dianalisis, kemudian untuk 

memaksimalkan proses pengekstrakan botol yang berisi sampel dan pengekstrak 

dikocok selama 30 menit. Larutan disaring dan jika masih keruh dikembalikan lagi 

ke atas saringan semula. Ekstrak dipipet sebanyak 2 mL ke dalam tabung reaksi dan 

selanjutnya bersama deret standar ditambahkan 10 mL pereaksi pewarna fosfat, 

kocok hingga homogen menggunakan vortex kemudian biarkan 30 menit untuk 

memaksimalkan pembentukan kompleks warna biru molibdat. Absorbansi larutan 

diukur dengan spektrofotometer pada panjang gelombang 693 nm. Pada suasana 

netral atau basa fosfat dalam tanah akan terikat dalam bentuk HPO4
2-, dengan 

penambahan pengekstrak NaHCO3 akan menyebabkan pertukaran kation dan 

terbentuk PO4
3-. Anion fosfat dalam ekstrak bereaksi dengan amonium molibdat 

dalam suasana asam membentuk asam fosfomolibdat, selanjutnya direduksi oleh 

asam askorbat membentuk warna biru molibdat (Prijono dan Kusuma, 2012). 

Reaksi yang  terjadi adalah sebagai berikut : 

AlPO4 + NaHCO3 → PO4
3- + H2O + CO2 + Na+ + Al3+ 

FePO4 + NaHCO3 → PO4
3- + H2O + CO2 + Na+ + Fe3+ 

HPO4
2- + NaHCO3 → PO4

3- + H2O + CO2 + Na+ 

PO4
3- + 12MoO4

2- + 27H+ → H7 (P(Mo2O7)6) + 10H2O 

H7(P(Mo2O7)6) + C6H8O6 → Biru Molibdat 

Hasil kadar fosfor tersedia pada tanah yang didapat sebanyak sembilan kali 

pengulangan dapat dilihat pada Tabel 4.2 : 
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Tabel 4.2 Kadar Fosfor Tersedia 

Sampel Absorbansi 
Konsentrasi PO4 

kurva (mg/L) 

Konsentrasi P2O5 

(mg/kg) 

1 0,1270 3,9527 65,3313 

2 0,1300 4,0541 67,0065 

3 0,1300 4,0541 67,0065 

4 0,1260 3,9189 64,7729 

5 0,1300 4,0541 67,0065 

6 0,1300 4,0541 67,0065 

7 0,1320 4,1216 68,1233 

8 0,1260 3,9189 64,7729 

9 0,1260 3,9189 64,7729 

Rata-rata 66,1999 

 

Berdasarkan hasil yang diperoleh kadar fosfor tersedia pada sampel tanah 

didapat rata-rata sebesar 66,1999 mg/kg. Berdasarkan kriteria penilaian kesuburan 

tanah Kementerian Pertanian melalui Badan Penelitian dan Pengembangan 

Pertanian pada buku Petunjuk Teknis Evaluasi Lahan untuk Komoditas Pertanian, 

kadar fosfor dalam sampel tanah Temanggung termasuk kategori sangat tinggi. 

(Ritung dkk, 2011). 

 

4.2 Validasi Metode 

4.2.1 Penentuan linearitas 

Linearitas menunjukkan hubungan linier antara konsentrasi analit dengan 

respons alat. Linearitas dapat ditentukan dengan mengukur minimal lima deret 

standar dengan konsentrasi yang berbeda-beda, semakin tinggi konsentrasi suatu 

standar maka semakin besar pula respons yang didapatkan. Data yang diperoleh 

dapat diolah menggunakan regresi linier, sehingga diperoleh nilai slope, intersep, 

koefisien korelasi dan koefisien determinasi (Harmita, 2004). Pengujian linearitas 

pada penentuan fosfor tersedia dilakukan dengan membuat larutan stantar fosfat 

dengan variasi 0; 2; 4; 8; 12; 16; dan 20 mg/L kemudian dianalisis dengan instrumen 

spektrofotometri UV-Visible pada panjang gelombang (λ) 693 nm. 
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Tabel 4.3 Hasil Uji Linearitas 

Konsentrasi Standar 

(mg/L)  

Absorbansi Rata-rata 

1 2 3 

0 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

2 0,0710 0,0680 0,0700 0,0697 

4 0,1340 0,1280 0,1330 0,1317 

8 0,2540 0,2510 0,2570 0,2540 

12 0,3690 0,3730 0,3730 0,3717 

16 0,4860 0,4850 0,4910 0,4873 

20 0,5910 0,5950 0,5930 0,5930 

 

Persamaan regresi yang didapat adalah y = 0,0296x + 0,0100, dengan 

intersep 0,0100, slope 0,0296, koefisien korelasi (r) 0,9995, dan koefisien 

determinasi (r2) 0,9990. Syarat keberterimaan koefisien korelasi adalah ≥ 0,995 

(Harmita, 2004) sehingga metode kurva kalibrasi dapat dikatakan baik dan dapat 

digunakan karena masih masuk ke dalam rentang keberterimaan. 
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4.2.2 Penentuan LOD dan LOQ 

Limit of detection (LOD) adalah parameter uji batas terkecil yang dimiliki 

oleh suatu alat atau instrumen untuk mengukur sejumlah analit tertentu, sedangkan 

limit of quantitation (LOQ) adalah jumlah analit terkecil dalam sampel yang masih 

dapat diukur dengan akurat dan presisi oleh alat atau instrumen (Riyanto, 2014). 

Batas deteksi dan kuantitasi dapat dihitung secara statistik melalui garis regresi 

linier dari kurva kalibrasi. 

Tabel 4.4 Penentuan LOD dan LOQ 

No. C Std 

(mg/L) 

Abs (Y) Yi (Y-Yi) (Y-Yi)2 

1 0 0,0000 0,0100 -0,0100 1,0000,E-04 

2 2 0,0697 0,0692 0,0005 2,1778,E-07 

3 4 0,1317 0,1284 0,0033 1,0671,E-05 

4 8 0,2540 0,2468 0,0072 5,1840,E-05 

5 12 0,3717 0,3652 0,0065 4,1818,E-05 

6 16 0,4873 0,4836 0,0037 1,3938,E-05 

7 20 0,5930 0,6020 -0,0090 8,1000,E-05 
    

Σ (Yi-Y)² 0,0003 
    

Sy/x 0,0077 
    

LOD (mg/L) 0,7844 
    

LOQ (mg/L) 2,6146 

 

Berdasarkan Tabel 4.4 diperoleh nilai LOD dan LOQ berturut turut 0,7844 

mg/L dan 2,6146 mg/L. Hasil tersebut menunjukkan bahwa konsentrasi terendah 

yang mampu terdeteksi oleh metode sebesar 0,7844 mg/L sedangkan konsentrasi 

terendah yang dapat dikuantitasi secara presisi dan akurat sebesar 2,6146 mg/L. 

Berdasarkan hasil yang didapat tersebut maka konsentrasi sampel yang diuji harus 

di atas  0,7844 mg/L dan 2,6146 mg/L agar dapat dideteksi dan dikuantitasi dengan 

baik. 
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4.2.3 Penentuan presisi 

Penentuan presisi bertujuan untuk mengetahui kedekatan antara hasil uji yang 

didapat secara berulang pada sampel atau ketetapan sistem dalam memberikan 

respons terhadap analit. Penentuan presisi dilakukan dengan metode keterulangan 

(repeatability), uji presisi yang dilakukan berdasarkan keterulangan menggunakan 

prosedur metode dalam kondisi laboratorium, alat, pereaksi serta analis yang sama. 

Nilai presisi dinyatakan dalam %RSD. Nilai %RSD dapat dibandingkan dengan 

nilai 2/3 CV Horwitz untuk memastikan bahwa keterulangan dapat diterima. Hasil 

uji presisi dapat dilihat pada Tabel 4.5. 

Tabel 4.5 Penentuan Presisi 

Sampel Absorbansi 
Konsentrasi 

P2O5 (mg/kg) 

Rata-Rata 

Konsentrasi 
(Xi- X̄i)2 

1 0,1270 65,3313 

66,1999 

0,7545 

2 0,1300 67,0065 0,6505 

3 0,1300 67,0065 0,6505 

4 0,1260 64,7729 2,0363 

5 0,1300 67,0065 0,6505 

6 0,1300 67,0065 0,6505 

7 0,1320 68,1233 3,6992 

8 0,1260 64,7729 2,0363 

9 0,1260 64,7729 2,0363 

Σ(Xi- X̄i)2 13,1647 

SD 1,2828 

%RSD 1,94 

CV Horwitz 8,51 

2/3 CV Horwitz 5,67 

 

Pengujian presisi dilakukan dengan melakukan penentuan sebanyak 

sembilan kali pengulangan. Nilai %RSD yang didapat sebesar 1,94%, nilai tersebut 

memenuhi syarat keberterimaan yaitu <2% (Harmita, 2004). Nilai %RSD 

kemudian dibandingkan dengan 2/3 CV Horwitz, dan didapatkan hasil bahwa 

pengujian yang dilakukan memiliki keterulangan yang baik sehingga metode dapat 

digunakan untuk pengujian di laboratorium. 
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4.2.4 Penentuan akurasi 

Akurasi adalah kedekatan antara nilai yang terukur dengan nilai yang 

sebenarnya. Akurasi dinyatakan sebagai nilai persen perolehan kembali 

(%recovery) dari analit yang ditambahkan. Penentuan akurasi dilakukan dengan 

metode adisi standar, yaitu dengan menambahkan sejumlah analit yang sudah 

diketahui konsentrasinya ke dalam sampel, dari sampel yang sudah ditambahkan 

analit tersebut didapatkan data konsentrasi yang selanjutnya akan digunakan untuk 

menghitung %recovery. 

Tabel 4.6 Penentuan Akurasi 

Konsentrasi 

Sampel (mg/L) 

Konsentrasi 

Sampel + Spike 

(mg/L) 

Konsentrasi 

Spike 

(mg/L) 

%Recovery (%) 

3,9527 6,3514 

2,5676 

93,42 

4,0541 6,3514 89,47 

4,0541 6,2838 86,84 

3,9189 6,2838 92,11 

4,0541 6,3851 90,79 

4,0541 6,3851 90,79 

4,1216 6,3851 88,16 

3,9189 6,2500 90,79 

3,9189 6,2838 92,11 

  Rata-rata  

% Recovery 
90,50 

 

Berdasarkan hasil uji akurasi seperti yang tertera pada Tabel 4.6, uji akurasi 

dilakukan dengan pengulangan sebanyak sembilan kali. Rata-rata %recovery yang 

didapat sebesar 90,50%, nilai keberterimaan %recovery dari AOAC 2013 adalah 

75-120% sehingga dapat disimpulkan bahwa metode pengujian yang digunakan 

memiliki akurasi yang baik. 

 

4.2.5 Penentuan ketidakpastian pengukuran 

Ketidakpastian pengukuran didefinisikan sebagai parameter terkait dengan 

hasil pengukuran yang mencirikan dispersi atau penyebaran dari nilai-nilai yang 

secara wajar dapat dikaitkan dengan pengukuran (EURACHEM, 2012). 

Ketidakpastian (𝜇) merupakan suatu parameter yang menetapkan rentang nilai yang 

di dalamnya terdapat nilai benar (true value) dan memadukan semua kesalahan 
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yang diketahui menjadi satu rentang tunggal (Rohani dkk, 2021). Ketidakpastian 

pengukuran dapat ditentukan melalui beberapa langkah, yang pertama menentukan 

metode atau prosedur kerja yang digunakan, kemudian sumber-sumber 

ketidakpastian diidentifikasi melalui rumus sesuai metode yang digunakan. 

Pengujian fosfor tersedia dengan metode Olsen menggunakan rumus sebagai 

berikut : 

 

Kadar P2 O5 tersedia (mg/kg) = ppm kurva x
20

1000
x

1000

1
x

142

190
x FK 

 

Ppm kurva = kadar contoh yang didapat dari kurva hubungan antara kadar 

deret  standar dengan pembacaannya setelah dikoreksi blanko 

142/190 = faktor konversi bentuk PO4 menjadi P2O5 

Fk = faktor koreksi kadar air 

 

Sumber-sumber ketidakpastian dapat diidentifikasi dengan menggunakan 

diagram tulang ikan. Berdasarkan rumus yang ada maka diagram tulang ikan dapat 

ditentukan sebagai berikut :  

Setelah didapatkan sumber-sumber ketidakpastian pengukuran maka langkah 

selanjutnya adalah menentukan ketidakpastian baku masing-masing sumber, 

ketidakpastian gabungan, dan ketidakpastian diperluas. Perhitungan ketidakpastian 

Gambar 4.2 Diagram Tulang Ikan Ketidakpastian Pengukuran 
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baku dapat dilihat pada Lampiran 7. Selanjutnya dari ketidakpastian baku dihitung 

ketidakpastian gabungan dengan menggunakan rumus sebagai berikut : 

 

𝜇𝑐 = 𝐶. 𝑆𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 𝑥 √(
𝜇𝐾𝐴

𝐾𝐴
)2 + (

𝜇𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎

𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎
)2 + (

𝜇𝑣𝑝

𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒
)2+(

𝜇𝐶𝑜

𝐶
)2 + (

𝜇𝑃

𝑃
)2 + (

𝜇𝐴

𝐴
)2 

 

Keterangan : 

μKA  = ketidakpastian baku kadar air 

KA  = kadar air 

μmassa  = ketidakpastian baku massa contoh 

massa  = massa contoh 

μvp  = ketidakpastian baku volume pengekstrak 

volume = volume gelas ukur 25 mL 

μCo  = ketidakpastian baku konsentrasi 

C  = konsentrasi 

μP  = ketidakpastian baku presisi 

P  = presisi 

μA  = ketidakpastian baku akurasi 

A  = akurasi 

 

Selanjutnya adalah penentuan ketidakpastian diperluas dengan cara 

mengalikan nilai ketidakpastian gabungan dengan faktor cakupan, pengujian kali 

ini menggunakan selang kepercayaan 95 % sehingga faktor cakupan (k) yang 

digunakan sebesar 2. Rumus ketidakpastian diperluas adalah sebagai berikut : 

μ = μC x k  

μC = ketidakpastian gabungan 

k = faktor cakupan dengan selang kepercayaan 95% 
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Tabel 4.7 Penentuan Ketidakpastian Pengukuran 

No. Lambang Nilai Satuan 
Ketidakpastian 

Baku (μ(x)) 

Ketidakpastian 

Relatif (μ(x)/x) 

1 Faktor Koreksi 

Kadar Air 

9,59 % 0,0193 0,0020 

2 Massa Contoh 1 gram 0,0071 0,0071 

3 Gelas ukur 25 

mL 

25 mL 0,1257 0,0050 

4 Konsentrasi 

Contoh 

4,005

3 

mg/L 0,2695 0,0673 

5 Presisi 1,00 - 0,0194 0,0194 

6 Akurasi 90,50 % 0,6867 0,0076     
Ketidakpastian 

Gabungan (μc) 
4,6994 

    
Ketidakpastian 

Diperluas (μ) 
9,3988 

 

Berdasarkan Tabel 4.7 dapat dilihat ketidakpastian diperluas dari pengujian kali 

ini sebesar ± 9,3988, sehingga pelaporan kadar sampel dapat dituliskan sebagai 66,1999 

± 9,3988 mg/kg. Artinya rentang konsentrasi fosfor yang di dalamnya terdapat nilai 

benar antara 56,8011 mg/kg sampai 75,5987 mg/kg. Nilai ketidakpastian yang diperoleh 

masih termasuk baik karena besarnya masih <30% kadar sampel yang digunakan 

(Riyanto, 2014). Penyumbang ketidakpastian terbesar berasal dari kurva kalibrasi, hal 

tersebut dapat disebabkan oleh beberapa faktor seperti kondisi alat, ketelitian saat 

membuat deret standar, dan homogenitas dari larutan. 

1,86% 6,53%

4,64%

62,09%

17,88%

7,00%

Faktor Koreksi Kadar Air

Massa Contoh

Gelas ukur 25 mL

Konsentrasi Contoh

Presisi

Akurasi

Gambar 4.3 Diagram Persentase Penyumbang Ketidakpastian 
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BAB V 

PENUTUP 

5.1 Kesimpulan 

Berdasarkan hasil validasi metode penentuan kadar fosfor pada sampel tanah 

dengan menggunakan metode Olsen secara spektrofotometri UV-Visible dapat 

disimpulkan : 

1. Pengujian kadar fosfor tersedia pada sampel tanah menggunakan metode Olsen 

dengan pengulangan sebanyak sembilan kali diperoleh rata-rata konsentrasi 

sebesar 66,1999 mg/kg. Berdasarkan kriteria penilaian kesuburan tanah 

Kementerian Pertanian melalui Badan Penelitian dan Pengembangan Pertanian 

pada buku Petunjuk Teknis Evaluasi Lahan untuk Komoditas Pertanian, kadar 

fosfor dalam sampel tanah Temanggung termasuk kategori sangat tinggi. 

2. Validasi metode yang telah dilakukan dapatkan hasil sebagai berikut : 

1) Parameter linearitas didapat persamaan regresi y = 0,0296x + 0,0100 

dengan koefisien determinasi (r2) 0,9990, hasil tersebut memenuhi syarat 

keberterimaan koefisien determinasi  ≥ 0,995.  

2) Parameter LOD dan LOQ diperoleh nilai berturut turut 0,7844 mg/L dan 

2,6146 mg/L, hasil tersebut menunjukkan bahwa konsentrasi terendah 

yang mampu terdeteksi oleh metode sebesar 0,7844 mg/L sedangkan 

konsentrasi terendah yang dapat dikuantitasi secara presisi dan akurat 

sebesar 2,6146 mg/L. 

3) Parameter presisi diperoleh nilai %RSD sebesar 1,94%, nilai tersebut 

memenuhi syarat keberterimaan yaitu <2%. Nilai %RSD kemudian 

dibandingkan dengan 2/3 CV Horwitz, dan didapatkan hasil bahwa 

pengujian yang dilakukan memiliki keterulangan yang baik.  

4) Parameter akurasi didapat rata-rata %recovery yang didapat sebesar 

90,50%, nilai keberterimaan %recovery dari AOAC 2013 adalah 75-120% 

sehingga dapat disimpulkan bahwa metode pengujian yang digunakan 

memiliki akurasi yang baik.  

5) Parameter ketidakpastian pengukuran diperoleh sebesar ± 9,3988, 

sehingga pelaporan kadar sampel dapat dituliskan sebagai 66,1999 ± 
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9,3988 mg/kg, nilai ketidakpastian yang diperoleh masih termasuk baik 

karena besarnya masih <30% kadar sampel yang digunakan.  

Berdasarkan hasil tersebut dapat disimpulkan bahwa metode penentuan kadar 

fosfor tersedia pada sampel tanah dengan menggunakan metode Olsen secara 

spektrofotometri UV-Visible bisa dikatakan valid dan dapat diterapkan untuk 

pengujian rutin di Laboratorium Balai Pengkajian Teknologi Pertanian (BPTP) 

Yogyakarta. 

5.2 Saran 

Menurut hasil validasi diketahui penyumbang ketidakpastian terbesar didapat 

dari konsentrasi contoh yang berasal dari kurva kalibrasi, nilai ketidakpastian dapat 

diminimalkan dengan meningkatkan ketelitian saat melakukan pengujian terutama 

saat pembuatan larutan deret standar dan proses ekstraksi sampel agar hasil yang 

didapatkan maksimal. 
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LAMPIRAN 

 

Lampiran 1. Penentuan Kadar Air  

1. Kadar Air (suhu 105oC) 

 

𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(𝑊2 − 𝑊3)

(𝑊2 − 𝑊1)
𝑥 100% 

 

Keterangan : W1 = Bobot cawan (gram) 

W2 = Bobot cawan kosong + contoh sebelum dipanaskan (gram) 

W3 = Bobot cawan kosong + contoh setelah dipanaskan (gram) 

 

1. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,327 g −7,859 𝑔)

(8,327 g −3,327 𝑔)
𝑥 100% = 9,36%   

2. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,409 g −7,932 𝑔)

(8,409 g −3,409 𝑔)
𝑥 100% = 9,54% 

3. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,350 g −7,874 𝑔)

(8,350 g −3,350 𝑔)
𝑥 100% = 9,52% 

4. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,324 g −7,846 𝑔)

(8,324 g −3,324 𝑔)
𝑥 100% = 9,56% 

5. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,612 g −8,147 𝑔)

(8,612 g −3,612 𝑔)
𝑥 100% = 9,30% 

6. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,616 g −8,124 𝑔)

(8,616 g −3,616 𝑔)
𝑥 100% = 9,84% 

7. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,691 g −8,198 𝑔)

(8,691 g −3,691 𝑔)
𝑥 100% = 9,86% 

No. Bobot 

cawan 

(W1) 

(g) 

Bobot 

kosong+contoh 

Sebelum 

dipanaskan 

(W2) (g) 

Bobot 

kosong+contoh 

setelah 

dipanaskan 

(W3) (g) 

Kadar Air 

(%) 

(W2-

W3)/W2-

W1*100% 

Faktor 

Koreksi 

Kadar 

Air 

Kehilangan 

Bobot 

(g) 

1 3,327 8,327 7,859 9,36 1,103 0,468 

2 3,409 8,409 7,932 9,54 1,105 0,477 

3 3,350 8,350 7,874 9,52 1,105 0,476 

4 3,324 8,324 7,846 9,56 1,106 0,478 

5 3,612 8,612 8,147 9,30 1,103 0,465 

6 3,616 8,616 8,124 9,84 1,109 0,492 

7 3,691 8,691 8,198 9,86 1,109 0,493 

8 3,622 8,622 8,149 9,46 1,104 0,473 

9 3,565 8,565 8,083 9,64 1,107 0,482 

Rata-

rata 
3,5018 8,502 8,024 9,56 1,106 0,478 
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8. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,622 g −8,149 𝑔)

(8,622 g −3,622 𝑔)
𝑥 100% = 9,46% 

9. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝐴𝑖𝑟 (%) =
(8,565 g −8,083 𝑔)

(8,565 g −3,565 𝑔)
𝑥 100% = 9,64% 

 

2. Faktor Koreksi (FK) 

𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100 − %𝑘𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑎𝑖𝑟)
 

1. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,36%)
= 1,103 

2. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,54%)
= 1,105 

3. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,52%)
= 1,105 

4. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,56%)
= 1,106 

5. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,30%)
= 1,103 

6. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,84%)
= 1,109 

7. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,86%)
= 1,109 

8. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,46%)
= 1,104 

9. 𝐹𝑎𝑘𝑡𝑜𝑟 𝐾𝑜𝑟𝑒𝑘𝑠𝑖 (𝐹𝐾) =
100

(100−9,64%)
= 1,107 
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Lampiran 2. Penentuan Kadar Fosfor Tersedia pada Sampel Tanah 

Sampel Absorbansi 
Konsentrasi PO4 kurva 

(mg/L) 

Konsentrasi P2O5 

(mg/kg) 

1 0,1270 3,9527 65,3313 

2 0,1300 4,0541 67,0065 

3 0,1300 4,0541 67,0065 

4 0,1260 3,9189 64,7729 

5 0,1300 4,0541 67,0065 

6 0,1300 4,0541 67,0065 

7 0,1320 4,1216 68,1233 

8 0,1260 3,9189 64,7729 

9 0,1260 3,9189 64,7729 

Rata-rata 66,1999 

 

𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 𝑝𝑝𝑚 𝑘𝑢𝑟𝑣𝑎 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 𝑓𝑘 

 

Ppm kurva = kadar contoh yang didapat dari kurva hubungan antara kadar deret 

standar dengan pembacaannya setelah dikoreksi blanko 

20 = volume pengekstrak (mL) 

1 = massa sampel (g) 

142/190 = faktor konversi bentuk PO4 menjadi P2O5 

  142 adalah massa molekul relatif P2O5 

  190 adalah massa molekul relatif PO4 dikalikan 2 (2 adalah 

jumlah atom P pada P2O5)   

Fk = faktor koreksi kadar air 

 

1. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 3,9527 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 63,3313 

2. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 4,0541 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 67,0065 

3. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 4,0541 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 67,0065 

4. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 3,9189 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 64,7729  

5. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 4,0541 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 67,0065  

6. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 4,0541 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 67,0065  

7. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 4,1216 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 68,1233  

8. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 3,9189 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 64,7729  

9. 𝐾𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑃2𝑂5 (𝑚𝑔/𝐿) = 3,9189 𝑚𝑔/𝐿 𝑥 
20

1000
𝑥 

1000

1
𝑥 

142

190
 𝑥 1,106 = 64,7729 
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Lampiran 3. Penentuan Linearitas   

Konsentrasi 

Standar (mg/L)  

Absorbansi Rata-rata 

1 2 3 

0 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000 

2 0,0710 0,0680 0,0700 0,0697 

4 0,1340 0,1280 0,1330 0,1317 

8 0,2540 0,2510 0,2570 0,2540 

12 0,3690 0,3730 0,3730 0,3717 

16 0,4860 0,4850 0,4910 0,4873 

20 0,5910 0,5950 0,5930 0,5930 

 

 

Persamaan Slope Intersep R R2 

y = 0,0296x + 0,0100 0,0296 0,0100 0,9995 0,9990 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

y = 0,0296x + 0,0100

R² = 0,9990

0,0000
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0,2000
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Lampiran 4. Penentuan LOD dan LOQ 

No. C Std 

(mg/L) 

Abs (Y) Yi (Y-Yi) (Y-Yi)2 

1 0 0,0000 0,0100 -0,0100 1,0000,E-04 

2 2 0,0697 0,0692 0,0005 2,1778,E-07 

3 4 0,1317 0,1284 0,0033 1,0671,E-05 

4 8 0,2540 0,2468 0,0072 5,1840,E-05 

5 12 0,3717 0,3652 0,0065 4,1818,E-05 

6 16 0,4873 0,4836 0,0037 1,3938,E-05 

7 20 0,5930 0,6020 -0,0090 8,1000,E-05     
Σ (Yi-Y)² 0,0003     

Sy/x 0,0077     
LOD 0,7844     
LOQ 2,6146 

 

a. Sy/x 

Sy/x = √
𝛴 (𝑦 − 𝑦𝑖)

𝑛 − 2

2

 

Sy

x
= √

0,0003

(7 − 2)
= 0,0077  

 

b. Limit of detection (LOD) 

𝐿𝑂𝐷 =
3 𝑥 𝑆𝑦/𝑥

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
 

𝐿𝑂𝐷 =
3 𝑥 0,0077

0,0296
= 0,7844 

 

c. Limit of quantitation (LOQ) 

𝐿𝑂𝑄 =
10 𝑥 𝑆𝑦/𝑥

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
 

𝐿𝑂𝑄 =
10 𝑥 0,0077

0,0296
= 2,6146 
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Lampiran 5. Penentuan Presisi 

Sampel Absorbansi 
Konsentrasi P2O5 

(mg/kg) 

Rata-Rata 

Konsentrasi 

(Xi- X̄i)2 

1 0,1270 65,3313 

66,1999 

0,7545 

2 0,1300 67,0065 0,6505 

3 0,1300 67,0065 0,6505 

4 0,1260 64,7729 2,0363 

5 0,1300 67,0065 0,6505 

6 0,1300 67,0065 0,6505 

7 0,1320 68,1233 3,6992 

8 0,1260 64,7729 2,0363 

9 0,1260 64,7729 2,0363 

   Σ(Xi- X̄i)2 13,1647 

   SD 1,2828 

   %RSD 1,94 

   C 6,6200E-05 

   log C -4,1791 

   0,5 log C -2,0896 

   1 - 0,5 log C 3,0896 

   CV Horwitz 8,51 

   2/3 CV Horwitz 5,67 

 

a. Standar Deviasi (SD) 

𝑆𝐷 = √
Σ(Xi −  X̄i)2

𝑛 − 1
 

𝑆𝐷 = √
13,1647

9 − 1
= 1,2828 

b. %RSD 

%𝑅𝑆𝐷 =  
𝑆𝐷

X̄
𝑥 100% 

%𝑅𝑆𝐷 =  
1,2828

66,1999
𝑥 100% = 1,94% 

c. 2/3 CV Horwitz 

𝐶𝑉 𝐻𝑜𝑟𝑤𝑖𝑡𝑧 =  21−0,5 𝐿𝑜𝑔 𝑐 

𝐶𝑉 𝐻𝑜𝑟𝑤𝑖𝑡𝑧 =  21−0,5 𝐿𝑜𝑔 66,1999 𝑥 10−6
= 9,44 

2

3
𝐶𝑉𝐻𝑜𝑟𝑤𝑖𝑡𝑧 =

2

3
𝑥 9,44 = 5,67 
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Lampiran 6. Penentuan Akurasi 

Abs 

Sampel 

Konsentrasi 

Sampel 

Absorbansi 

Sampel + 

Spike 

Konsentrasi 

Sampel + 

Spike 

Abs. 

Spike 
Kons. Spike %Recovery 

0,1270 3,9527 0,1980 6,3514 

0,0860 2,5676 

93,42 

0,1300 4,0541 0,1980 6,3514 89,47 

0,1300 4,0541 0,1960 6,2838 86,84 

0,1260 3,9189 0,1960 6,2838 92,11 

0,1300 4,0541 0,1990 6,3851 90,79 

0,1300 4,0541 0,1990 6,3851 90,79 

0,1320 4,1216 0,1990 6,3851 88,16 

0,1260 3,9189 0,1950 6,2500 90,79 

0,1260 3,9189 0,1960 6,2838 92,11 

     Rata-rata  

% Recovery 
90,50 

 

a. Konsentrasi sampel + spike (mg/L) 

𝐶(𝑚𝑔/𝐿) =
(𝐴𝑏𝑠 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 + 𝑠𝑝𝑖𝑘𝑒) − 𝑖𝑛𝑡𝑒𝑟𝑠𝑒𝑝

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
 

1. 𝐶1 =
0,1980−0,0100

0,0296
= 6,3514 𝑚𝑔/𝐿 

2. 𝐶2 =
0,1980−0,0100

0,0296
= 6,3514 𝑚𝑔/𝐿 

3. 𝐶3 =
0,1960−0,0100

0,0296
= 6,2838 𝑚𝑔/𝐿 

4. 𝐶4 =
0,1960−0,0100

0,0296
= 6,2838 𝑚𝑔/𝐿 

5. 𝐶5 =
0,1990−0,0100

0,0296
= 6,3851 𝑚𝑔/𝐿 

6. 𝐶6 =
0,1990−0,0100

0,0296
= 6,3851 𝑚𝑔/𝐿 

7. 𝐶7 =
0,1990−0,0100

0,0296
= 6,3851 𝑚𝑔/𝐿 

8. 𝐶8 =
0,1950−0,0100

0,0296
= 6,2500 𝑚𝑔/𝐿 

9. 𝐶9 =
0,1960−0,0100

0,0296
= 6,2838 𝑚𝑔/𝐿 

 

b. Konsentrasi spike 

𝐶(𝑚𝑔/𝐿) =
(𝐴𝑏𝑠 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 + 𝑠𝑝𝑖𝑘𝑒) − 𝑖𝑛𝑡𝑒𝑟𝑠𝑒𝑝

𝑠𝑙𝑜𝑝𝑒
 

1. 𝐶𝑠𝑝𝑖𝑘𝑒 =
0,0860−0,0100

0,0296
= 2,5676 𝑚𝑔/𝐿 
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c. Perolehan kembali (%recovery) 

%𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 =
(𝐶 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙 + 𝐶 𝑠𝑝𝑖𝑘𝑒) − 𝐶 𝑠𝑎𝑚𝑝𝑒𝑙

𝐶 𝑠𝑝𝑖𝑘𝑒
𝑥 100% 

1. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 1 =
6,3514 𝑚𝑔/𝐿 −3,9527 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 93,43 % 

2. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 2 =
6,3514 𝑚𝑔/𝐿 −4,0541 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 89,47 % 

3. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 3 =
6,2838 𝑚𝑔/𝐿 −4,0541 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 86,84 % 

4. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 4 =
6,2838 𝑚𝑔/𝐿 −3,9189 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 92,11 % 

5. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 5 =
6,3851 𝑚𝑔/𝐿 −4,0541 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 90,79 % 

6. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 6 =
6,3851 𝑚𝑔/𝐿 −4,0541𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 90,79 % 

7. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 7 =
6,3851 𝑚𝑔/𝐿 −4,1216 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 88,16 % 

8. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 8 =
6,2500 𝑚𝑔/𝐿 −3,9189 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 90,79 %  

9. %𝑅𝑒𝑐𝑜𝑣𝑒𝑟𝑦 9 =
6,2838 𝑚𝑔/𝐿 −3,9189 𝑚𝑔/𝐿

2,5676 𝑚𝑔/𝐿
𝑥 100% = 92,11 % 
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Lampiran 7. Penentuan ketidakpastian pengukuran 

1. Diagram tulang ikan 

 

2. Ketidakpastian baku 

a. Ketidakpastian baku kadar air (%KA) 

Data sumber ketidakpastian 

Simbol Uraian Nilai Satuan Satuan 

W1 Bobot Cawan Kosong 3,5213 Gram 

W2 
Bobot kosong + contoh 

sebelum dipanaskan 
8,5213 Gram 

W3 
Bobot kosong + contoh 

setelah dipanaskan 
8,0418 Gram 

KA Kadar air 9,59 % 

 

 

𝐾𝐴(%) =  
(𝑊2 − 𝑊3)

(𝑊2 − 𝑊1)
𝑥 100% 
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• Ketidakpastian baku W1 

Sertifikat kalibrasi neraca ± 0,01 gram, selang kepercayaan 95 % 

Evaluasi tipe B 

Faktor cakupan (k) = 2 

µ𝐾𝑎𝑙 =  
𝑄𝑢

𝑘
=  

0,01 𝑔𝑟𝑎𝑚

2
= 0,005 𝑔𝑟𝑎𝑚 

µ𝑊1 =  √2 𝑥 (µ𝐾𝑎𝑙)2 

=  √2 𝑥 (0,005)2 

=  0,0071 𝑔𝑟𝑎𝑚 

 

• Ketidakpastian baku W2 

Sertifikat kalibrasi neraca ± 0,01 gram, selang kepercayaan 95 % 

Evaluasi tipe B 

Faktor cakupan (k) = 2 

µ𝐾𝑎𝑙 =  
𝑄𝑢

𝑘
=  

0,01 𝑔𝑟𝑎𝑚

2
= 0,005 𝑔𝑟𝑎𝑚 

µ𝑊1 =  √2 𝑥 (µ𝐾𝑎𝑙)2 

=  √2 𝑥 (0,005)2 

=  0,0071 𝑔𝑟𝑎𝑚 

Pengulangan pada rumus = 2x = 2 x (0,0071 gram) = 0,0141 
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• Ketidakpastian baku W3 

Sertifikat kalibrasi neraca ± 0,01 gram, selang kepercayaan 95 % 

Evaluasi tipe B 

Faktor cakupan (k) = 2 

µ𝐾𝑎𝑙 =  
𝑄𝑢

𝑘
=  

0,01 𝑔𝑟𝑎𝑚

2
= 0,005 𝑔𝑟𝑎𝑚 

µ𝑊1 =  √2 𝑥 (µ𝐾𝑎𝑙)2 

=  √2 𝑥 (0,005)2 

=  0,0071 𝑔𝑟𝑎𝑚 

 

• Ketidakpastian baku efek suhu oven 

Sertifikat kalibrasi neraca ± 1,1 °C selang kepercayaan 95 % 

Evaluasi tipe B 

Faktor cakupan (k) = 2,17 

µ𝐾𝑎𝑙 =  
𝑄𝑢

𝑘
=  

1,1 °𝐶

2,17
= 0,5069°C 

 

• Ketidakpastian baku pengulangan (presisi) 

SD = 0,1980 

n = 9 

µ 𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖 =
𝑆𝐷

 √𝑛
=

0,1980

 √9
= 0,0660  

 

• Ketidakpastian gabungan 

µ𝐾𝐴 = 𝐾𝐴 𝑥√(
µ 𝑊1

𝑚.  𝑊1
)

2

+ (
µ 𝑊2

𝑚.  𝑊2
)

2

+ (
µ 𝑊3

𝑚.  𝑊3
)

2

+ (
µ 𝑜𝑣𝑒𝑛

𝑜𝑣𝑒𝑛
)

2

+ (
µ 𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

𝑋𝑘𝑎𝑑𝑎𝑟 𝑎𝑖𝑟
)

2

 

 

µ𝐾𝐴 = 9,59% 𝑥√(
0,0071 𝑔

3,5213 𝑔
)

2

+ (
0,0141 𝑔

8,5213 𝑔
)

2

+ (
0,0071 𝑔

8,0418 𝑔
)

2

+ (
0,5069°𝐶 

105°𝐶
)

2

+ (
0,0660

9,59%
)

2

 

 

µ𝐾𝐴 = 0,0193 
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b. Estimasi Ketidakpastian Baku Massa Contoh 

Sertifikat kalibrasi neraca ± 0,01 gram, selang kepercayaan 95 % 

Evaluasi tipe B 

Faktor cakupan (k) = 2 

µ𝐾𝑎𝑙 =  
𝑄𝑢

𝑘
=  

0,01 𝑔𝑟𝑎𝑚

2
= 0,005 𝑔𝑟𝑎𝑚 

µ𝑊1 =  √2 𝑥 (µ𝐾𝑎𝑙)2 

=  √2 𝑥 (0,005)2 

=  0,0071 𝑔𝑟𝑎𝑚 

 

c. Estimasi Ketidakpastian Baku Gelas Ukur 25 mL 

Sertifikat kalibrasi neraca ± 0,25 mL, selang kepercayaan 95 % 

Evaluasi tipe B 

Faktor cakupan (k) = 2 

µ𝐾𝑎𝑙 =  
𝑄𝑢

𝑘
=  

0,25 𝑚𝐿

2
= 0,1250 𝑚𝐿 

µ𝑀𝑢𝑎𝑖 =  
𝛥𝑇 ×  𝑉𝐿𝑈 ×  𝐾𝑜𝑒𝑓𝑖𝑠𝑖𝑒𝑛 𝑚𝑢𝑎𝑖

𝑘
 

=  
(25 − 20)℃ ×  25 𝑚𝐿 ×  0,00021/℃

2
 

=  0,1257 𝑚𝐿 
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d. Estimasi Ketidakpastian Baku Konsentrasi Contoh 

 

No. Deskripsi Nilai 

1. S (standar deviasi) 0,0140 

2. B1 (slope) 0,0296 

3. p (jumlah sampel) 9 

4. n (jumlah standar) 7 

5. C0 (C sampel) 4,0053 

6.     (C standar rata-rata) 8,8571 

7. Sxx 334,8571 

 

No Cj 

(mg/L) 

Absorbansi 

(Aj) 

(B0 + B1.Cj) [Aj - (B0 + 

B1.Cj)]^2 

(Cj -   ) (Cj - 

Cbar)^2 

1 0 A1 0,0000 0,0100 1,0000E-04 -8,8571 78,4490 

A2 0,0000 1,0000E-04 

A3 0,0000 1,0000E-04 

2 2 A1 0,0710 0,0692 3,2400E-06 -6,8571 47,0204 

A2 0,0680 1,4400E-06 

A3 0,0700 6,4000E-07 

3 4 A1 0,1340 0,1284 3,1360E-05 -4,8571 23,5918 

A2 0,1280 1,6000E-07 

A3 0,1330 2,1160E-05 

4 8 A1 0,2540 0,2468 5,1840E-05 -0,8571 0,7347 

A2 0,2510 1,7640E-05 

A3 0,2570 1,0404E-04 

5 12 A1 0,3690 0,3652 1,4440E-05 3,1429 9,8776 

A2 0,3730 6,0840E-05 

A3 0,3730 6,0840E-05 

6 16 A1 0,4860 0,4836 5,7600E-06 7,1429 51,0204 

A2 0,4850 1,9600E-06 

A3 0,4910 5,4760E-05 

7 20 A1 0,5910 0,6020 1,2100E-04 11,1429 124,1633 

A2 0,5950 4,9000E-05 

A3 0,5930 8,1000E-05 

  
8,8571   ∑[Aj - (B0 + B1 

. Cj)]^2 
0,0010 Sxx 334,8571 

C 

C 



51 

 

μ(C0) =
𝑆

𝐵1
× √

1

𝑝
+

1

𝑛
+

(𝐶0 − 𝐶)2

𝑆𝑥𝑥
 

μ(C0) =
0,0140

0,0296
× √

1

9
+

1

7
+

(4,0053 − 8,8571)2

334,8571
 

μ(C0) = 0,2695 𝑚𝑔/𝐿 

 

e. Ketidakpastian Baku Presisi 

Evaluasi tipe A 

µ𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖 =
%𝑅𝑆𝐷

100
 

µ𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖 =
1,94%

100
= 0,0194 

 

f. Ketidakpastian Baku Akurasi 

Evaluasi tipe A 

Simpangan baku %R = 2,06 

Pembagi saat penggabungan = 
%𝑅 𝑟𝑎𝑡𝑎−𝑡𝑎𝑡𝑎

100
=

90,50%

100
= 0,90 

µ𝐴𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖 =
𝑆𝐷/100

√𝑛
 

µ𝐴𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖 =
2,06/100

√9
= 0,0069 

 

3. Ketidakpastian Gabungan 

No. Lambang Nilai Satuan Ketidakpastian 

Baku (μ(x)) 

Ketidakpastian 

Relatif (μ(x)/x) 

1 Faktor Koreksi Kadar 

Air 

9,59 % 0,0193 0,0020 

2 Massa Contoh 1 gram 0,0071 0,0071 

3 Gelas ukur 25 mL 25 mL 0,1257 0,0050 

4 Konsentrasi Contoh 4,0053 mg/L 0,2695 0,0673 

5 Presisi 1,00 - 0,0194 0,0194 

6 Akurasi 90,50 % 0,6867 0,0076 
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µ𝐺 = 𝐶 𝑥√(
µ 𝐾𝐴

𝐾𝐴
)

2

+ (
µ𝑀𝐶

𝑀𝐶
)

2

+ (
µ𝑉𝐺𝑈

𝑉𝐺𝑈
)

2

+ (
µ𝐶0

𝐶0
)

2

+ (
µ 𝑃𝑟𝑒𝑠𝑖𝑠𝑖

100
)

2

+ (
µ 𝐴𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖

𝐴𝑘𝑢𝑟𝑎𝑠𝑖
)

2

 

µ𝐺 = 66,1999 𝑚𝑔/𝑘𝑔 𝑥√(
0,0193

9,59
)

2

+ (
0,0071

1
)

2

+ (
0,1257

25
)

2

+ (
0,2695

4,0053
)

2

+ (
1,94

100
)

2

+ (
0,0069

0,90
)

2

 

µ𝐺 = 4,6994 𝑚𝑔/𝑘𝑔 

 

4. Ketidakpastian Diperluas (U) 

Pada tingkat kepercayaan 95% 

Faktor cakupan (k) = 2 

𝑈 = µ𝐺 𝑥 2 

𝑈 = 4,6994 𝑚𝑔/𝑘𝑔 𝑥 2 

𝑈 = 9,3988 𝑚𝑔/𝑘𝑔 

 

5. Pelaporan hasil uji pada tingkat kepercayaan 95% 

66,1999 ± 9,3988 mg/kg 
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Lampiran 8. Kriteria penilaian kesuburan tanah 


