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ABSTRAK

Analisis kadar kalsium pada susu segar umumnya menggunakan Atomic Absorption Spectroscopy (AAS) yang relatif
mahal. Salah satu metode alternatif yang dapat digunakan adalah titrasi kompleksometri. Sampai sekarang, data
validasi terhadap metode tersebut pada sampel susu segar belum tersedia. Tujuan penelitian ini adalah memvalidasi
metode analisis kadar kalsium pada susu segar secara titrasi kompleksometri. Hasil penelitian menunjukkan uji
linearitas dengan menggunakan larutan standar kalsium pada rentang 4-24 mg/100 mL mempunyai nilai R? sebesar
0,9983, sedangkan nilai batas deteksi dan batas kuantifikasi berturut-turut adalah 0,47 mg/100 mL dan 1,57 mg/100
mL. Nilai akurasi (recovery) sebesar 99,29% pada konsentrasi spiking 60 mg/100 mL sampel. Hasil penelitian atau
metode uji yang divalidasi menunjukkan nilai keterulangan dan reprodusibilitas intralab yang baik dengan nilai CV
analisis berturut-turut 0,98% dan 2,59%. Hasil uji ketangguhan menunjukkan metode ini bersifat tangguh (ruggead)
terhadap variasi volume sampel dan konsentrasi asam etilenadiaminatetraasetat (EDTA) yang digunakan. Berdasarkan
hasil penelitian tersebut, metode titrasi kompleksometri dapat digunakan untuk menentukan kadar kalsium pada susu
segar.

Kata kunci: Analisis kalsium; titrasi kompleksometri; susu segar; validasi metode
ABSTRACT

Analysis of calcium content in fresh milk generally uses Atomic Absorption Spectroscopy (AAS). Alternatively, it could
be analyzed using complexometric titration. The study aimed to validate the method of calcium content analysis in
fresh milk by complexometric titration. The results showed that the linearity test using calcium standard solution at a
working range of 4-24 mg/100 mL had R? of 0.9983, while the limit of detection and limit of quantification were 0.47
mg/100 mL and 1.57 mg/100 mL, respectively. The accuracy by spiking method at the spiking concentration of 60
mg/100 mL sample was 99.29%. The repeatability and intra-lab reproducibility showed acceptable precision with CV
value of 0.98% and 2.59%, respectively. The results of ruggedness test showed that this method was rugged to the
variation of sample volume and ethylenediaminetetraacetic acid (EDTA) concentration. This study proved that
complexometric titration can be used to determine calcium content in fresh milk.
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dan fosfor (Al-Wabel, 2008). Kalsium merupakan

mineral esensial yang dibutuhkan untuk berbagai fungsi
tubuh (Gobinathan dkk., 2009; Beto, 2015), seperti

PENDAHULUAN

Susu merupakan bahan makanan yang mempunyai
nilai gizi yang tinggi. Salah satu zat gizi yang terdapat
pada susu adalah mineral. Menurut Bartowska dkk.
(2011), susu mengandung beberapa mineral seperti
kalsium, fosfor, natrium, kalium, klorida, iodin,
magnesium dan mineral lain dalam jumlah kecil. Dua
mineral utama yang terdapat pada susu adalah kalsium
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pembentukan tulang, pembekuan darah, katalisator
reaksi biologis dan mengatur kontraksi otot. Kadar
kalsium pada susu segar hasil penelitian Park dkk.
(2007) adalah 122 mg/100 g.

Ada beberapa metode yang dapat digunakan untuk
analisis kadar kalsium, yaitu AAS (atomic absorption
spectrometry) (Sowmya dkk., 2015), titrimetri (Basak
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dan Kundu, 2013; Kapadnis, 2015), ICP-OES (inductively
couple plasma optical emission spectrometry (Kumaravel
dan Alagusundaram, 2014) dan ICP-MS (inductively
couple plasma mass spectrometry) (Poirier dkk., 2016).
Menurut Petrovich dkk. (2007), metode yang umum
untuk analisis kadar kalsium adalah AAS dan titirimetri.
AAS dan titrimetri banyak digunakan dibandingkan ICP-
OES dan ICP-MS karena lebih simpel, akurat dan presisi
yang tinggi (Petrovich dkk., 2007). Penentuan logam
dengan menggunakan AAS memerlukan biaya yang lebih
mahal dan membutuhkan peralatan khusus (Cai dkk.,
2009), sehingga metode titrimeti dapat digunakan
sebagai metode alternatif yang lebih murah. Salah satu
metode titrimetri adalah kompleksometri.

Menurut Day dan Underwood (2006), titrasi
kompleksometri merupakan salah satu jenis titrasi yang
didasarkan pada reaksi pembentukan senyawa kompleks
antara ion logam target dengan zat pembentuk kompleks.
Zat pembentuk kompleks yang umum digunakan adalah
asam etilenadiaminatetraasetat (EDTA) yang akan
membentuk kompleks kuat dengan perbandingan 1:1
dengan logam (Ward dan Carpenter, 2010). pH larutan
dalam titrasi kompleksometri harus dikontrol (Nielsen,
2010), karena akan  menentukan  selektivitas
pembentukan kompleks antara EDTA dengan logam
target. BSN (2004) merekomendasikan nilai pH larutan
12-13 untuk analisis kadar kalsium. Beberapa penelitian
menggunakan kisaran pH tersebut, yaitu Basak dan
Kundu (2013) yang menggunakan pH larutan 12 untuk
menganalisis kadar kalsium pada sampel bahan baku
keramik, sedangkan Rusdi dkk. (2013) juga
menggunakan pH larutan 12 untuk menentukan kadar
kalsium pada batu kapur.

Di Indonesia, titrasi kompleksometri berdasarkan pada
SNI 06-6989.13-2004. SNI tersebut merupakan prosedur
analisis kadar kalsium untuk air dan air limbah. Beberapa
penelitian menggunakan metode titrasi kompleksometri
untuk menentukan kadar kalsium pada beberapa sampel.
Miefthawati dkk. (2013), menganalisis kadar kalsium pada
beberapa sampel ikan kembung menggunakan metode
titrasi kompleksometri dan mendapatkan kadar kalsium
sebesar 0,18-0,36%. Setyawan dkk. (2017), menentukan
kadar kalsium pada bayam hijau rebus dan segar dengan
metode titrasi kompleksometri dan mendapatkan kadar
kalsium sebesar 0,07% dan 0,13%. Analisis kadar kalsium
pada susu segar dengan menggunakan metode titrasi
kompleksometri belum tersedia data validasinya. Menurut
Kazusaki dkk. (2012), validasi merupakan suatu proses
untuk membuktikan bahwa suatu metode dapat
digunakan berdasarkan beberapa parameter tertentu.
Menurut Riyanto (2014), validasi dapat membantu
memberikan jaminan bahwa hasil analisis dapat
dipercaya. Pada penelitian ini dilakukan validasi terhadap
metode analisis kadar kalsium pada susu segar secara
titrasi kompleksometri. Parameter validasi yang dijadikan
acuan adalah batas deteksi, batas kuantifikasi, linearitas,
akurasi, keterulangan, reprodusibilitas intralab,
ketangguhan metode, dan ketidakpastian.
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METODE PENELITIAN

Alat dan Bahan

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah
timbangan analitik Kern ABJ-NM/ABSN (Kern & Sohn
GmbH, Balingen, Jerman), indikator universal pH 0-14
MColorpHast™ (Merck KGaA, Darmstadt, Jerman),
buret, statif, erlenmeyer, labu ukur dan pipet volumetrik.
Sampel yang digunakan adalah susu segar (fresh milk)
yang diperoleh dari peternakan sapi (Jakarta,
Indonesia).

Bahan kimia yang digunakan adalah Na:EDTA-2H-0,
ZnS04'7H20, indikator eriochrome black T, NH4OH,
NH4OH, CaCl>'2H.0, indikator muraksid, NaOH dan
NaCl. Bahan kimia tersebut diperoleh dari Merck
(Darmstadt, Jerman). Bahan kimia lain yang digunakan
adalah aquabides yang diperoleh dari Polylab Sinar
Klaten (Jakarta, Indonesia).

Batas Deteksi dan Batas Kuantifikasi

Batas deteksi (/imit of detection) dan batas
kuantifikasi (/imit of quantification) ditentukan dengan
menggunakan larutan standar kalsium pada konsentrasi
rendah, yaitu 1 mg/100 mL. Sebanyak 100 mL dari
larutan tersebut dititrasi dengan menggunakan larutan
Na2EDTA 0,050 M yang sudah dibakukan dan dihitung
konsentrasi kalsium dan standar deviasinya (SD).
Jumlah ulangan yang digunakan adalah tujuh Kkali
ulangan. Nilai batas deteksi adalah tiga kali nilai SD,
sedangkan batas kuantifikasi adalah 3,3 kali dari nilai
batas deteksi (Squadrone dkk., 2010).

Linearitas

Linearitas (linearity) ditentukan dengan
menggunakan larutan standar kalsium pada enam
konsentrasi berbeda, yaitu 4 mg/100 mL, 6 mg/100 mL,
8 mg/100 mL, 10 mg/100 mL, 12 mg/100 mL, dan 24
mg/100 mL. Sebanyak 100 mL dari larutan tersebut
dititrasi dengan menggunakan larutan Na2EDTA 0,050 M
yang sudah dibakukan. Jumlah ulangan yang digunakan
adalah tiga kali ulangan. Linieritas diukur dengan nilai R?
dari kurva hubungan antara volume larutan Na:EDTA
(sebagai sumbu y) yang digunakan untuk titrasi dengan
konsentrasi larutan standar kalsium (mg/100 mL)
(sebagai sumbu x). Linieritas yang baik adalah R? lebih
dari 0,99 (AOAC, 2012).

Akurasi dan Keterulangan

Akurasi (accuracy) ditentukan dengan melakukan uji
recovery dengan jumlah sampel awal 4 mL susu segar.
Uji ini dilakukan dengan menggunakan sampel tanpa
spike dan sampel dengan spike kalsium. Konsentrasi
spiking yang digunakan adalah 60 mg/100 mL sampel.
Jumlah ulangan yang digunakan adalah tiga kali ulangan
untuk sampel tanpa spike dan enam kali ulangan untuk
sampel dengan spike. Akurasi dihitung sebagai nilai
recovery, sedangkan keterulangan (repeatability)
ditentukan dengan membandingkan koefisien varian
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(Coefficient of Variation/CV) hasil analisis dengan CV yang
dipersyaratkan oleh AOAC (2012). Penentuan nilai
recovery dan CV analisis mengikuti pada Persamaan 1 dan
2.

Recovery (%)=

Kadar kalsium pada sampel dengan spike -Kadar kalsium pada sampel tanpa spike

° : Konsgentr:si spiking kalsium ’ ? a x1 (1)
CV analisis (%)= 2 x 100% )

X

Keterangan:
CV analisis = Koefisien varian hasil analisis (%)
SD = Standar deviasi kadar kalsium (mg/100 mL)
X = Rata-rata kadar kalsium (mg/100 mL)

Reprodusibilitas Intralab

Uji reprodusibilitas  intralab  (/ntra-laboratory
reproducibility) ditentukan dengan menganalisis sampel
pada tiga hari berbeda. Jumlah ulangan yang digunakan
adalah tiga kali ulangan untuk setiap kali pengukuran.
Sebanyak 4 mL sampel dianalisis kadar kalsiumnya.
Metode analisis kadar kalsium mempunyai reprodusibilitas
yang baik apabila nilai CV analisis hasil pengujian tiga hari
lebih kecil dari nilai CV yang dipersyaratkan oleh AOAC
(2012).

Ketangguhan

Ketangguhan metode (ruggedness) diuji dengan
memvariasikan volume sampel awal dan konsentrasi
larutan Na:EDTA yang digunakan pada saat analisis.
Variasi jumlah sampel awal yang digunakan adalah 3 mL,
4 mL dan 5 mL, sedangkan variasi konsentrasi larutan
Na2EDTA yang digunakan adalah 0,050 M dan 0,025 M.
Sampel setelah perlakuan dianalisis kadar kalsiumnya.
Jumlah ulangan yang digunakan adalah tiga kali ulangan.
Hasil analisis kadar kalsium dihitung, kemudian diuiji
secara statistik (ANOVA) untuk mengetahui apakah hasil
analisis kadar kalsium berbeda nyata atau tidak. Metode
analisis kadar kalsium bersifat tangguh apabila hasil uji
ANOVA tidak berbeda nyata.

Ketidakpastian

Dua jenis ketidakpastian (wncertainty) vyang
ditentukan pada penelitian ini adalah ketidakpastian
keterulangan (Ur) dan ketidakpastian reprodusibilitas
(Ur). Penentuan Ur dan Ur berdasarkan pada Cesnik dan
Gregorci¢ (2006) seperti Persamaan 3.

Ur = tos:9 X SDr; Ur = tos:9 X SDr 3

Keterangan

SDr= Standar deviasi keterulangan (mg/100 mL)

SDr= Standar deviasi reprodusibilitas (mg/100 mL)
tos:.o= Faktor t student untuk 9 derajat kebebasan dan
tingkat kepercayaan 95% (2.262)

Prosedur Analisis Kalsium

Pembakuan larutan Na:EDTA

Pembakuan larutan Na2EDTA dilakukan dengan
mentitrasi 220 mg ZnS0a4. 7H20 yang telah ditambahkan
25 mL aquabides dan 5 mL buffer amonium klorida pH
10. Penambahan indikator Eriochrome Black T (EBT) 1%
(b/b) sebanyak 50 mg dilakukan pada saat titrasi
dimulai. Titik akhir titrasi ditandai perubahan warna dari
merah keunguan menjadi biru. Pembakuan larutan
Na2:EDTA dilakukan sebanyak tiga kali ulangan.
Penentuan molaritas dari Na:EDTA  mengikuti
Persamaan 4.

m 1
M = W X V (4)
Keterangan:
M = Molaritas Na:EDTA (M)
m = Massa ZnS04 * 7H20 (mg)
Mr = Massa molekul relatif ZnSO4 * 7H.0
Vv = Volume Na:EDTA (mL)

Titrasi sampel

Sebanyak 4 mL sampel susu segar dipipet ke dalam
erlenmeyer dan ditambahkan 100 mL aquabides. pH
larutan yang akan dititrasi diatur hingga pH 12-13
dengan menambahkan NaOH 2 N. Penambahan 50 mg
indikator mureksid 0,2% (b/b) dilakukan pada saat
titrasi akan dimulai. Titrasi dilakukan dengan larutan
Na:EDTA 0,050 M yang sudah dibakukan. Titik akhir
titrasi ditandai dengan perubahan warna dari merah
muda menjadi ungu. Penentuan kadar kalsium pada
susu segar mengikuti Persamaan 5.

M x V; x40,08 x100

Kadar kalsium (mg/100 mL)= v (5)
2

Keterangan

M = Molaritas Na:EDTA (M)

Vi = Volume NazEDTA (mL)

V2 = Volume sampel (mL)

HASIL DAN KESIMPULAN

Batas Deteksi dan Batas Kuantifikasi

Batas deteksi (/imit of detection) merupakan
konsentrasi terkecil dari analit yang dapat dideteksi
tetapi belum dapat dikuantifikasi secara benar (Kazusaki
dkk., 2012), sedangkan batas kuantifikasi (/mit of
guantification) menurut Kantasubrata (2008), mer
merupakan konsentrasi terendah dari analit yang dapat
ditentukan dengan akurasi dan presisi yang baik. Pada
penelitian ini, batas deteksi dan batas kuantifikasi
ditentukan dengan menggunakan larutan standar
kalsium pada konsentrasi rendah, yaitu 1 mg/100 mL.
Hasil pengujian batas deteksi dan batas kuantifikasi
dapat dilihat pada Tabel 1.
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Tabel 1. Nilai batas deteksi dan batas kuantifikasi analisis
kadar kalsium secara titrasi kompleksometri (N = 7)

Konsentrasi kalsium

Ulangan (mg/100 mL)
1 1,15
2 1,34
3 1,34
4 1,15
5 0,96
6 1,15
7 0,96
Rata-rata 1,15
SD 0,16
Batas deteksi 0,47
Batas kuantifikasi 1,57

Nilai batas deteksi dan batas kuantifikasi yang
diperoleh dari penelitian ini hampir sama dengan hasil
penelitian Pratama dkk. (2015). Pratama dkk. (2015)
melakukan validasi analisis beberapa logam pada air tua
(bittern) dengan menggunakan instrumen Microwave
Plasma-Atomic Emission Spectrometer (MP-AES). Nilai
batas deteksi dan batas kuantifikasi yang diperoleh oleh
Pratama dkk. (2015) berturut-turut adalah 0,5 mg/100
mL dan 1,7 mg/100 mL.

Linearitas

Menurut Wenclawiak dan Hadjicostas (2010),
linearitas (/inearity) merupakan kemampuan untuk
memberikan hasil yang proporsional terhadap konsentrasi
analit pada rentang tertentu. Pada penelitian ini, linearitas
ditentukan dengan menggunakan larutan standar kalsium
pada beberapa konsentrasi, yaitu 4, 8, 12, 16, 20, dan 24
mg/100 mL. Hasil uji linearitas dapat dilihat pada Gambar
1.

Berdasarkan Gambar 1 terlihat nilai coefficient of

determination (R?) memenuhi nilai yang dipersyaratkan,
yaitu lebih besar 0,99 (AOAC 2012). Hasil penelitian ini
hampir sama dengan nilai R? yang diperoleh Baldut dkk.
(2015), yaitu 0,9995. Baldut dkk. (2015) melakukan

validasi analisis kadar kalsium pada obat (rosuvastatin
calcium) secara titrasi kompleksometri.
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Gambar 1. Kurva linearitas dari analisis kadar kalsium secara
titrasi kompleksometri (N =3)

Akurasi dan Keterulangan

Akurasi (accuracy) menunjukkan kedekatan nilai
hasil analisis terhadap nilai sebenarnya (Kazusaki dkk.,
2012). Nilai akurasi dapat ditentukan dengan
menggunakan metode spiking, yaitu menambahkan
larutan standar kalsium pada sampel (susu segar).
Konsentrasi spiking yang digunakan adalah 60 mg/100
mL susu segar. Nilai recovery dari analisis kadar kalsium
pada susu segar dapat dilihat pada Tabel 2.

Hasil pada Tabel 2 menunjukkan nilai recovery
memenuhi nilai recoveryyang dipersyaratkan oleh AOAC
(2012), yaitu 90-108%. Nilai recovery pada penelitian ini
hampir sama dengan hasil penelitian Janagiraman dkk.
(2014). Janagiraman dkk. (2014), melakukan validasi
analisis kadar kalsium pada obat (Pitavastatin Calcium)
secara  titrasi  kompleksometri.  Hasil  validasi
Janagiraman dkk. (2014) menunjukkan nilai recovery
sebesar 99,55%.

Menurut  Harmita (2004), keterulangan
(repeatability) merupakan konsistensi hasil analisis jika
dilakukan berulang kali oleh analis dan dalam interval
waktu yang relatif pendek. Keterulangan pada penelitian
ini ditentukan dengan menganalisis sampel beberapa
kali ulangan. Keterulangan dapat diukur dari nilai CV

Tabel 2. Nilai akurasi dan keterulangan dari analisis kadar kalsium pada susu segar secaratitrasi kompleksometri (N = 6)

Kadar kalsium dari

Konsentrasi

Kadar kalsium dari

Ulangan sampel tanpa spike spiking kalsium sampel yang di-spike Recovery (%)
(mg/100 mL) (mg/100 mL) (mg/100 mL)

1 60 205,80 100,65

2 60 205,80 100,65

3 142,10-147,00 60 205,80 100,65

4 60 200,90 92,49

5 60 205,80 100,65

6 60 205,80 100,65
Rata-rata 204,98 99,29
SD 2,00 3,33
CV analisis (%) 0,98 3,36
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hasil analisis tersebut. Nilai CV analisis dapat dilihat pada
Tabel 2. Berdasarkan Tabel 2 terlihat nilai CV analisis,
yaitu 0,98%, lebih kecil dari nilai CV keterulangan yang
dipersyaratkan oleh AOAC (2012), yaitu maksimal 2%.
Hal ini menunjukkan tingkat keterulangan dari metode ini
sangat baik.

Reprodusibilitas Intralab

Reprodusibilitas intralab (intra-laboratory
reproducibility) merupakan tingkat variasi hasil analisis
sampel jika dilakukan pada waktu yang berbeda. Pada
penelitian ini, analisis kadar kalsium pada susu segar
dilakukan pada hari yang berbeda, selama tiga hari. Hasil
uji reprodusibilitas intralab dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil uji reprodusibilitas intralab dari analisis kadar
kalsium pada susu segar secara titrasi kompleksometri

Hari ke- Kadar kalsium sampel (mg/100 mL)
1 144,55 + 3.46
2 150,27 + 2,83
3 151,90 + 0,00
Rata-rata 149,18
SD 3,86
CV analisis (%) 2,59

Berdasarkan Tabel 3 terlihat nilai CV analisis lebih kecil
dari nilai CV reprodusibilitas yang dipersyaratkan oleh
AOAC (2012), yaitu maksimal 4%. Hal ini menandakan
bahwa reprodusibilitas intralab dari analisis kalsium pada
susu segar secara titrasi kompleksometri dapat diterima
pada tiga hari analisis.

Ketangguhan Metode

Ketangguhan (ruggedness) metode adalah
kemampuan suatu metode analisis untuk tidak
dipengaruhi oleh adanya variasi prosedur atau bahan
kimia yang digunakan dalam analisis. Pada penelitian ini
ketangguhan metode diuji dengan memvariasikan volume
sampel yang digunakan, yaitu 3 mL, 4 mL dan 5 mL,
selain itu ketangguhan metode juga diuji dengan
memvariasikan konsentrasi titran (Na:EDTA) yang
digunakan, yaitu 0,025 M dan 0,050 M (Tabel 4).

Tabel 4. Hasil uji ketangguhan metode dari analisis kadar
kalsium pada susu segar secara titrasi kompleksometri dengan
variasi volume sampel dan konsentrasi Na,EDTA (N = 3)

Kadar kalsium sampel

Variasi perlakuan (mg/100 mL)

Volume sampel 3mL 150,27 + 0,00
4 mL 150,27 + 2,83
5mL 146,35 + 2,26

Konsentrasi
Na,EDTA 0,025 M 151,90 + 0,00
0,050 M 151,67 £ 1,44

Hasil uji statistik, yaitu One Way ANOVA untuk
perlakuan variasi sampel dan uji t untuk perlakuan variasi
konsentrasi Na:EDTA menunjukkan tidak terdapat
perbedaan nyata kadar kalsium sampel antar perlakuan
tersebut. Hal ini menunjukkan metode analisis kalsium

pada susu segar bersifat tangguh terhadap variasi
volume sampel dan konsentrasi Na:EDTA vyang
digunakan.

Ketidakpastian

Sumber ketidakpastian (wncertainty) dalam analisis
kuantitatif dapat berasal dari sampel, sampling,
gangguan, kondisi lingkungan dan peralatan (Riyanto,
2014). Pada penelitian ini, dua jenis ketidakpastian yang
dianalisis adalah ketidakpastian keterulangan (U;) dan
reprodusibilitas (Ur) (Tabel 5).

Tabel 5. Ketidakpastian keterulangan (U,) dan reprodusibilitas
(Ug) dari analisis kadar kalsium pada susu segar secara titrasi
kompleksometri

SD (mg/100 Ketidakpastian
Parameter ml) (ma/100 mL)
Keterulangan 2,00 4,52
Reprodusibilitas 3,86 8.73

Perbandingan Kadar Kalsium

Susu merupakan sumber mineral penting yang
dibutuhkan oleh tubuh (Dandare dkk., 2014). Salah satu
mineral tersebut adalah kalsium yang mempunyai kadar
bervariasi berkisar antara 107-133 mg/100 g (Zamberlin
dkk., 2012). Perbandingan kadar kalsium susu segar
hasil penelitian ini dan hasil penelitian lain dengan
menggunakan metode yang berbeda dapat dilihat pada
Tabel 6.

Tabel 6. Perbandingan kadar kalsium pada susu segar dari
hasil penelitian ini dan penelitian lain

Kadar kalsium

Sumber (mg/100 mL) Metode penentuan
Penelitian ini 144,55 Titrasi kompleksometri
Budiman dkk.
(2013)
- Sampel A 144,98 Atomic absorption
spectroscopy (AAS)
- Sampel B 129,50 Atomic absorption
spectroscopy (AAS)
Depkes RI 143 -
(2005)

Kadar kalsium susu segar hasil penelitian ini hampir
sama dengan kadar kalsium susu segar yang terdapat
pada data komposisi bahan yang dikeluarkan oleh
Depkes RI (2005), yaitu 143 mg/100 mL. Budiman dkk.
(2013) juga menganalisis kadar kalsium pada dua
sampel susu segar yang berasal dari peternakan
berbeda. Hasil penelitian Budiman dkk. (2013)
menunjukkan kadar kalsium sampel A mendekati kadar
kalsium hasil penelitian ini, tetapi sampel B
menunjukkan kadar kalsium yang berbeda. Menurut
Looper (2012), ada beberapa faktor yang menyebabkan
perbedaan komposisi antar susu segar, yaitu faktor
genetik, usia dan lingkungan tempat sapi hidup.
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KESIMPULAN

Metode analisis kadar kalsium pada susu segar secara
titrasi kompleksometri mempunyai nilai akurasi yang baik,
yaitu 99,29% pada konsentrasi spiking 60 mg/100 mL
sampel. Metode ini juga mempunyai nilai keterulangan
dan reprodusibilitas intralab yang baik dengan nilai CV
analisis berturut-turut 0,98% dan 2,59%. Hasil uji
ketangguhan menunjukkan metode bersifat tangguh
(rugged) terhadap variasi volume sampel (3 mL sampai 5
mL) dan konsentrasi Na2EDTA (0,025 M sampai 0,050 M).
Uji linearitas dengan menggunakan larutan standar
kalsium pada rentang 4-24 mg/100 mL menghasilkan nilai
coefficient of determination (R?) sebesar 0,9983,
sedangkan nilai batas deteksi dan batas kuantifikasi
berturut-turut adalah 0,47 mg/100 mL dan 1,57 mg/100
mL. Hasil-hasil tersebut menunjukkan bahwa metode
titrasi  kompleksometri dapat digunakan untuk

menentukan kadar kalsium pada sampel susu segar.
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