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ABSTRACT

The determination of organic carbon (C-organic) content in soil is an important indicator for evaluating soil
fertility and environmental quality. This study aims to validate the Walkley—Black method using UV-Vis
spectrophotometry for the determination of C-organic content in oil palm plantation soil. The analysis was
carried out through the oxidation of organic matter using K-Cr.0- under acidic conditions, and the reduction of
Cr®* to Cr*" ions was measured at a wavelength of 587 nm. The validation parameters evaluated included
linearity, accuracy, precision, limit of detection (LOD), and limit of quantification (LOQ). The calibration curve
produced a linear regression equation of y = 0.0016x + 0.0044 with an R2 value of 0.9967, indicating excellent
linearity. The accuracy test resulted in an average recovery of 98.09%, which falls within the AOAC acceptance
range (80-115%), while the precision test yielded an RSD value of 1.50%, showing high repeatability. The
calculated LOD and LOQ values were 1.3669 ppm and 3.3407 ppm, respectively, indicating good sensitivity.
Based on these results, the Walkley—Black method using UV-Vis spectrophotometry meets analytical validation
criteria and is reliable and efficient for determining organic carbon content in oil palm plantation soil.
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ABSTRAK

Penentuan kadar karbon organik (C-organik) pada tanah merupakan indikator penting dalam menilai kesuburan
tanah dan kualitas lingkungan. Penelitian ini bertujuan untuk melakukan validasi metode Walkley—Black
menggunakan spektrofotometri UV-Vis dalam penetapan kadar C-organik pada perkebunan kelapa sawit.
Analisis dilakukan melalui proses oksidasi bahan organik menggunakan K.Cr.O; dalam suasana asam,
kemudian hasil reduksi ion Cr®" menjadi Cr** diukur pada panjang gelombang 587 nm. Parameter validasi yang
diuji meliputi linearitas, akurasi, presisi, batas deteksi (LOD), dan batas kuantifikasi (LOQ). Hasil kurva
kalibrasi menunjukkan persamaan regresi linear y = 0.0016x + 0.0044 dengan nilai R2 sebesar 0,9967 yang
menandakan hubungan linear yang sangat baik. Uji akurasi menghasilkan nilai perolehan kembali rata-rata
sebesar 98,09%, sesuai dengan rentang AOAC (80-115%), sedangkan uji presisi menunjukkan nilai RSD
sebesar 1,50% yang menandakan tingkat ketelitian tinggi. Nilai LOD dan LOQ yang diperoleh masing-masing
sebesar 1.3669 ppm dan 3.3407 ppm, menunjukkan sensitivitas metode yang baik. Berdasarkan hasil tersebut,
metode Walkley—Black menggunakan spektrofotometri UV-Vis memenuhi kriteria validasi analisis dan layak
diterapkan untuk penentuan kadar C-organik pada perkebunan kelapa sawit secara andal dan efisien.

Kata kunci: Walkley—Black, C-organik, Spektrofotometri UV-Vis, Validasi metode, Tanah

PENDAHULUAN

Karbon organik (C-organik) merupakan parameter penting dalam penilaian kesuburan tanah karena
berperan dalam meningkatkan struktur tanah, kapasitas tukar kation, aktivitas mikroorganisme, serta
kemampuan tanah menyimpan air. Pada lahan perkebunan kelapa sawit, kegiatan pengelolaan yang intensif
sering menyebabkan penurunan kandungan bahan organik, sehingga pemantauan kadar C-organik perlu
dilakukan secara akurat dan berkelanjutan. Untuk tujuan tersebut, metode Walkley—Black menjadi salah satu
metode yang paling umum digunakan dalam analisis C-organik tanah. [1]
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Secara historis, metode Walkley—Black dikembangkan sebagai metode titrasi yang didasarkan pada
proses oksidasi bahan organik menggunakan larutan kalium dikromat (K:Cr.0-) dalam suasana asam pekat.
Pada metode ini, jumlah K.Cr.0O- yang bereaksi dengan bahan organik akan berkurang, dan sisa K-Cr.O7 yang
tidak bereaksi kemudian dititrasi menggunakan larutan ferrous ammonium sulfat (FAS). Perbedaan antara
jumlah K2CrO7 awal dan akhir titrasi digunakan untuk menghitung kadar C-organik tanah. [2] Meskipun teknik
ini sederhana dan banyak digunakan, metode titrasi Walkley—Black memiliki beberapa keterbatasan, seperti
efisiensi oksidasi yang tidak selalu sempurna, sensitivitas yang terbatas, serta ketergantungan pada subjektivitas
pembacaan titik akhir titrasi[3]

Penelitian ini bertujuan untuk melakukan validasi metode Walkley—Black yang dimodifikasi
menggunakan spektrofotometri UV-Vis untuk penetapan kadar C-organik pada tanah perkebunan kelapa sawit.
Penerapan metode ini telah dilakukan di berbagai laboratorium lingkungan dengan acuan standar 1K.7.2.66,
oleh karena itu perlunya dilakukan validasi pada metode ini. Parameter validasi yang dievaluasi meliputi
linearitas, akurasi, presisi, batas deteksi (LOD), dan batas kuantifikasi (LOQ). Validasi diperlukan untuk
memastikan bahwa metode modifikasi ini mampu memberikan hasil yang andal, sensitif, dan sesuai untuk
analisis rutin tanah.

METODOLOGI PENELITIAN

Metodologi penelitian ini dilakukan secara eksperimental dengan memanfaatkan serangkaian alat
laboratorium seperti spektrofotometer UV-Vis, neraca analitik, pipet volumetrik, mikropipet, serta peralatan
gelas lainnya sebagai penunjang proses analisis. Bahan yang digunakan meliputi glukosa p.a sebagai standar,
larutan kalium dikromat (K2Cr20-) 2 N sebagai oksidator, asam sulfat pekat sebagai penghasil suasana asam,
aquades, serta dua sampel tanah sawit yang diberi kode X dan Y. Penelitian diawali dengan pembuatan larutan
K2Cr207 2N dan larutan induk glukosa pada konsentrasi tertentu yang kemudian digunakan untuk menyiapkan
deret larutan standar GLUOSA 0-250 ppm . Larutan standar tersebut ditambahkan K2Cr.O; dan HaSOs,
kemudian didiamkan sebelum diukur absorbansinya menggunakan spektrofotometer UV-Vis pada panjang
gelombang sekitar 587 nm. Hasil pengukuran absorbansi digunakan untuk menyusun kurva kalibrasi yang
menjadi dasar perhitungan konsentrasi C-Organik.

Selanjutnya dilakukan proses validasi metode yang meliputi pengujian linearitas, presisi, akurasi, serta
penentuan batas deteksi dan batas kuantisasi. Uji presisi dilakukan melalui pengulangan preparasi sampel
sebanyak lima kali untuk masing-masing sampel tanah, sehingga diperoleh kestabilan nilai absorbansi dan kadar
C-Organik. Akurasi diuji menggunakan metode penambahan spike pada beberapa tingkat konsentrasi untuk
melihat persen perolehan kembali. Nilai LoD dan LoQ ditentukan dari pengukuran blanko secara berulang
sehingga diperoleh simpangan baku sinyal dasar. Tahap akhir penelitian yaitu analisis kadar C-Organik pada
sampel tanah X dan Y, di mana sampel direaksikan dengan K>Cr.07 dan H2SO., didiamkan selama satu hari,
kemudian absorbansinya diukur dan dihitung menggunakan persamaan regresi hasil kurva standar. Hasil yang
diperoleh kemudian dikonversi menjadi persen C-Organik sehingga dapat menggambarkan kandungan bahan
organik pada masing-masing sampel tanah.

HASIL DAN PEMBAHASAN

Penentuan panjang gelombang maksimum menunjukkan bahwa kompleks ion Cr** memiliki serapan
tertinggi pada 584 nm, sehingga panjang gelombang tersebut digunakan sebagai panjang gelombang kerja.
Pengukuran pada deret standar menghasilkan kurva kalibrasi dengan persamaan regresi y = 0,0016x + 0,0044
dan nilai R2 sebesar 0,9967. Nilai ini memenuhi kriteria linearitas AOAC 2002 [4], yang menegaskan bahwa
metode memberikan hubungan yang linear antara absorbansi dan konsentrasi pada rentang yang diuji.

Hasil validasi menunjukkan bahwa metode memiliki sensitivitas yang baik, tercermin dari nilai LoD
sebesar 1,36 ppm dan LoQ sebesar 3,34 ppm. Nilai ini menunjukkan bahwa metode mampu mendeteksi dan
mengukur analit pada kadar rendah dengan tingkat kehandalan yang memadai. Uji presisi menghasilkan nilai
%RSD sebesar 1,50% untuk sampel X dan 1,87% untuk sampel Y, keduanya berada di bawah batas penerimaan
2%, sehingga menunjukkan bahwa metode memberikan hasil yang stabil dan konsisten. Uji akurasi melalui
metode penambahan standar memberikan nilai perolehan kembali dalam rentang 98,37-99,09%, sesuai dengan
ketentuan AOAC sehingga metode dinyatakan akurat.
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Analisis kadar C-organik pada dua sampel tanah sawit menunjukkan bahwa sampel X memiliki kadar C-
organik sebesar 1,31-1,37%, sedangkan sampel Y sebesar 0,84-0,88%. Berdasarkan klasifikasi kesuburan
tanah, sampel X berada pada kategori sedang, sedangkan sampel Y termasuk kategori rendah [5]. Perbedaan
kadar ini mengindikasikan adanya variasi kandungan bahan organik pada lokasi pengambilan sampel, yang
dapat dipengaruhi oleh kondisi lahan dan aktivitas biologis tanah.

Secara keseluruhan, seluruh parameter validasi memenuhi syarat keberterimaan, yang menunjukkan
bahwa metode Walkley—Black berbasis spektrofotometri UV-Vis layak digunakan sebagai metode kuantitatif
untuk analisis C-organik pada tanah perkebunan sawit. Metode ini tidak hanya memberikan hasil yang akurat
dan presisi, tetapi juga menawarkan prosedur yang lebih cepat dan objektif dibandingkan metode titrasi
konvensional. Beikut adalah grafik kurva standar glukosa 0-250 ppm.
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Gambar 1. Kurva standar glukosa 0-250 ppm
Tabel 1. Pengukuran LoD dan LoQ

Parameter Pengukuran LoD dan LoQ
Perhitungan Keterangan Hasil
Rata-rata hasil pengukuran
h blank blanko dibagi n=7 0,00043
- . Simpangan baku hasil
Limit Deteksi (LoD) o blank pengukuran blanko 0.00053
M blank +
LoB W blank + 1,645 x ¢ 1,645 x &
LoD ublank x 3 / slope 1.3669 ppm
LoQ o blank x 10/slope 3.3407 ppm
Tabel 2. Pengujian Akurasi
Level %R rata-rata Batas keberterimaan Keterangan
10 98.87 85-110 % Diterima
30 99.50 85-110 % Diterima
50 99.08 85-110 % Diterima
Tabel 3. Pengujian Presisi
Sampel C-Organik Sampel C -Organik
X1 1.34 Y1 0,84
X2 1.31 Y2 0.87
X3 1.36 Y3 0.88
X4 1.35 Y4 0.87
X5 1.35 Y5 0.88
Rata-rata 1.34 Rata-rata 0.87
%RSD 1.50 %RSD 0.87
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Sampel C-Organik Sampel C -Organik
05CVH 191 05CVH 2.04

Tabel 4. Evaluasi Kerja Kinerja Analitik

Kerja Kinerja Analitik

Parameter Hasil Perhitungan Batas Validitas
Keberterimaan

Linearitas Y =0.0016x + 0.0044, L
[ = 09967 r>0.995 Diterima

Limit Deteksi L
(LoD) 1.3369 LoD < LoQ Diterima
Limit Kuantitasi 3,3407 LoD < LoQ Diterima
Akurasi 98.37-99.05% 85-110% Diterima
Presisi 1.50-1,87% 2% Diterima
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Gambar 3. pengujian akurasi dan presisi

KESIMPULAN

Validasi metode Walkley—Black berbasis spektrofotometri UV-Vis terbukti valid dengan nilai linearitas
R2=0,9967, presisi %RSD sebesar 1,50% (sampel X) dan 1,87% (sampel Y), serta akurasi 98,37-99,09%. Nilai
LoD dan LoQ yang diperoleh masing-masing adalah 1,36 ppm dan 3,34 ppm, menunjukkan sensitivitas yang
baik. Analisis sampel tanah sawit menunjukkan bahwa kadar C-organik sampel X berada pada rentang 1,31—
1,37% (kategori sedang), sedangkan sampel Y berada pada rentang 0,84-0,88% (kategori rendah). Dengan
demikian, metode ini layak dan andal digunakan untuk penetapan kadar C-organik tanah.
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