Lampiran
Lampiran 1. Skema kerja

1. Analisis Kualitatif

a) Analisis kualitatif sakarin uji reaksi warna
Sebanyak 50 mL sampel ditambahkan 5 mL HCI 25%

\ 4
Ekstraksi dengan 25 mL eter (Setelah larutan terpisah) eter diuapkan

v
tambahkan 15 tetes H2S04 pekat dan 40 mg resorcinol (0,04 gram)

\4
panaskan di api kecil sampai berubah warna menjadi coklat

v
Setelah larutan dingin, tambahkan 5 mL aquadest dan NaOH 10%

\4
sampel positif mengandung sakarin apabila terjadi perubahan warna

menjadi hijau fluoresens (hijau kekuningan)

b) Analisis kualitatif siklamat dengan uji pengendapan
Sebanyak 100 mL sampel dimasukan ke dalam Erlenmeyer

v

Ditambahkan arang aktif hingga larut disaring dengan kertas
Whatmann 42

\ 4

tambahkan 10 mL larutan HCI 10% dan 10 ml larutan BaCl2 10%,
didiamkan selama 30 menit

\ 4
disaring kembali dengan kertas saring Whatmann 42 dan
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ditambahkan 10 mL larutan NaNO2 10%

v

Hasil reaksi dipanaskan di atas hotplate dan ditunggu sampai 20 - 30
menit setelah dipanaskan

v

kemudian diamati apabila terdapat endapan putih maka sampel
positif mengandung siklamat.

2. Analisis Kuantitatif
Metode HPLC (High Perfomance Liquid chromatography)

1. Preparasi Sampel
Sampel minuman kemasan

\{

Disaring sampel menggunakan membran filter
(kertas whatman no. 42)

v
Disonikasi selama 10 menit.

2. Pembuatan Larutan Standar
a) Membuat larutan standar Sakarin

Dibuat larutan standar sebesar 200 ppm, ditimbang 5 mg
natrium sakarin

v

diencerkan dalam labu takar 25 ml menggunakan aquabidest
sampal tanda batas

v
larutan dipepet sebanyak 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml, dan 6 ml
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dilarutkan dan diencerkan dalam labu takar 10 ml
menggunakan aqubidest sampai tanda batas.

v

Kemudian larutan tersebut diukur luas area dan waktu
retensinya dengan menggunakan HPLC.

b) Membuat larutan standar natrium siklamat

Dibuat larutan standar sebesar 200.000 ppm, ditimbang 10
gram natrium sakarin

v

diencerkan dalam labu takar 50 ml menggunakan aquabidest
sampal tanda batas

v

larutan dipepet sebanyak 1,5 ml, 3 ml, 4,5 ml, 6 ml, 7,5 ml,
dan 9 mi

v

dilarutkan dan diencerkan dalam labu takar 10 mi
menggunakan aqubidest sampai tanda batas.

v

Kemudian larutan tersebut diukur luas area dan waktu
retensinya dengan menggunakan HPLC.

c) Pengukuran sampel

Gunakan kolom oktadesilsilana (C1s) ukuran partikel 5 um

v
Atur panjang kolom 125 mm dan diameter dalam 4 mm, suhu 27°C

v
Metode isoktratik dilakukan dengan
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fase gerak Asetonitril : Air (5 : 95) dengan laju alir 1 ml/menit

|

detektor yang digunakan adalah ultravoiolet pada panjang
gelombang 200 nm serta volume sampel yang diinjeksikan 20 pl.

|

catat hasil data yang diperoleh pada monitor

Lampiran 2. Sampel yang digunakan

Gambar 4. Sampel minuman kemasan
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 3. Gambar Preparasi sampel

y F "31 '- . DR |
Gambar 5. Preparasi sampel minuman kemasan
(sumber: Dokumentasi Pribadi)
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Lampiran 4. Hasil Analisis Kualitatif Uji Pengendapan Siklamat

o TSN
Gambar 6. Hasil Uji Pengendapan
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Parameter negatif (-) tidak terdapat endapan putih Parameter positif (+) terdapat endapan putih

Gambar 7. Parameter Uji pengendapan Siklamat
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 5. Hasil Analisis Kualitatif Uji Warna Sakarin

Gambar 8. Hasil Uji Warna sakarin
(sumber: Dokumentasi Pribadi)
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Parameter negatif (-) berwarna cokelat Parameter positif (+) berwarna hijau kekuningan

Gambar 9. Parameter Uji warna Sakarin
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 6. Gambar alat HPLC Ultimate 3000

Gambar 10. Detector
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Gambar 11. Recorder/ Penginput data
(sumber: Dokumentasi Pribadi)
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Gambar 12. Fase Gerak Pelarut
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 7. Pengenceran sampel

Gambar 13. Sampel diencerkan
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 8. Baku Pembanding Sakarin

Gambar 14. Baku pembanding Sakarin
(sumber: Dokumentasi Pribadi)
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Lampiran 9. Baku Pembanding Siklamat

Gambar 15. Baku Pembanding Siklamat
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 10. Larutan Standar Sakarin

Gambar 16. Larutan Standar Sakarin
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Lampiran 11. Larutan Standar Sakarin

Gambar 17. Larutan Standar Sakarin
(sumber: Dokumentasi Pribadi)
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Lampiran 12. Hasil Data Analisa

Loggod on User: 1P Poge 1 of )
Instrument: HPLC _ul;::‘:u'" Bros2022 350 PW
Sokoen240822

Analisa HPLC Sakarin

Sequence: Sakarin240822 mjoction Voluma: 20,00
:'n;""::.;."‘” Ssharinaeneas :g.m.m MPLGUIN
= 24-Aug-2022 / 18:48 Run Temo: ______10,001833
Calibration Summary I
SR A Eval.Type Cal.Type Polnts Olfsot Slope Ay :“:M'
1) [C2)
wann Area ™ 6.000 E :_Ew 0,000 -27,5854
—__AVERAGE. 0,0000 1,6345 00000 | -27.58°%
Injection Name Rel Tima Area Height Aamount || 4400 - Sonarin Exiernal UV _VIS_1
min MAU*min mAU | e
wwvisy Juvwvisaluvwvissluvws ]
Sakann Sakarin Sakarin Sakarin )
20 ppm 3.887 | 1182, 4991 4619 964 723 480 ]
40 ppm 3,588 96618 120,782 5911|| soo.]
60 ppm 3,313 10,3104 115,729 6,308 )
l!‘-ﬂl"ﬂ'ﬂ 3,202 9.2290 71,874 5647 ] -
100 ppm 3805 | 2138262 778,341 130,824 oJ} — >
[120 pom 3,948 | 105 9857 946 547 64,845 o 50 e o
Average J. 624
Rel. Std. Dev. B.568 %
No. Name Time Area Rel.Area | Helght Rel.Height | Amount
min mAU*min % mAL %
uv_ vis_1 | uv vis_1 | uv_vis_ 1 UV_ViS_1 uv_wvis_1| uv_wis_1
| Sakarin Sakarin Sakarin Sakarin Sakarin Sakarin
1 20 ppm 3,887 1182,4991 100,00 461996 100,00 723,4804
[ 2 |40 ppm 3.585 9.6618 100.00 120.78 10000 | 59113
3 60 ppm | 3313 10,3104 100.00 | 115,74 100,00 68,3081
4 80 ppm 3,203 9.2290 100.00 71,87 100.00 56465
5 100 ppm 3,805 2138262 100.00 778,34 100,00 130,8228
6 120 ppm 3,048 | 1059857 100,00 946 55 | 70000 | ®6a.B4as
7 Sampel A 3,005 10.4646 100,00 259,73 100,00 6.4025
B Sampel B 3.530 22 05620 100.00 2199 100,00 13,4019
) Sampel C 3,733 1155269 513,21 100,00 70.6820
10 Sampel D 3,698 256 3913
Sum:| 35708 1935.047 1184 457
i 13,571 183,595 118,446
—— ___| ReiStd.Dev:| 8673 105,47 '

Gambar 18. Hasil Analisa Sampel Dan Larutan Standar Sakarin
(sumber: Dokumentasi Pribadi)

Logged on User: HPLCUIN Poge 1 0f 1
Instrument: HPLC_UIN 6/9/2022 4:25 PN
Sequence: Siklamat240822

Analisa HPLC Siklamat

Sequence. Siklamat240822 Infection Volume: 20,00
Instrument Method. Siklamat240822 Operalor: HPLCUIN

Inj. Date / Time: Run Time: 10,001633

Calibration Summary
Peak Name Eval.Type | Cal.Type Curve

2 b

Siklamat

-1419.7279

0,000
-1.419.7279

' t External UV_VIS_1
150 - Suklan:a | U |
||30.0- mAR*mIn +
Z e +
Siklamat Siklamat | Siklamat a0 u: e
3,432 | 318420 794,235 |
109,581
60 ppm 2,972 | 22,6674 545.5&1| ” n}
|90 ppm 3313| 257160 519,758 124,319 | 'YV
120 ppm 3125 | 27,1421 | 464,719 131,213 j opm
| 3,638 | 24,3268 assa01|  117.603|| 0.0 = _ )
i ' 0 100 200
| 180 ppm 3388 | 300312 145,180] | 200

Average| 3311 |
|

fel.5d Doy, 7,414%

Gambar 19. Hasil Analisa Larutan Standar Siklamat
(sumber: Dokumentasi Pribadi)
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Lampiran 13. Kurva Kalibrasi

Kurva Baku Sakarin

_______ y =-6.8159x + 732.37
R? = 0.3055
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Gambar 20. Kurva baku Sakarin

Kurva Baku Siklamat
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Gambar 21. Kurva baku siklamat

Lampiran 14. Perhitungan Kadar Sakarin Dan Siklamat
1. Perhitungan kadar Sakarin

a. Perhitungan kadar sakarin sampel kode A
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Y =-6,8159x + 732,37

10,4646 = -6,8159x + 732,37
 10,4646— 732,37
X B ~6,8159
X = 108.985

Jadi kadar sampel kode A = 108.985 ppm

b. Perhitungan kadar sakarin sampel kode B

Y = -6,8159x + 732,37
22.0520 = -6,8159x + 732,37
22,0520— 732,37
X B —6,8159
X = 110.685

Jadi kadar sampel kode B = 110.685 ppm

c. Perhitungan kadar sakarin sampel kode C

Y = -6,8159x + 732,37
115,5269 =-6,8159x + 732,37
_ 115,5269—- 732,37
X B ~6,8159
X = 130.268

Jadi kadar sampel kode C = 130.268 ppm
d. Perhitungan kadar sakarin sampel kode D
| =-6,8199x + 732,37

256,3913 =-6,8159x + 732,37

 256,3913— 732,37
X B —6,8159
X = 145.066
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Jadi kadar sampel kode D = 145.066 ppm
2. Perhitungan kadar siklamat

a. Perhitungan kadar siklamat sampel kode A

L 4 = -2,52352381x10°X+ 27.219

10,4646

-2,52352381x10°X + 27.219

X 10,4646— 27.219
—2,52352381X10-6

X = 0.066392875

Jadi kadar sampel kode A = 0.066392875 ppm

b. Perhitungan kadar siklamat sampel kode B

4 =-2,52352381x10°X+ 27.219

22,0520 =-2,52352381x10°X + 27.219

22,0520—-27.219
—2,52352381X10-6

X —

X = 0.020474941

Jadi kadar sampel kode B = 0.020474941 ppm

c. Perhitungan kadar siklamat sampel kode C

[ 4 =-2,52352381x10°X+ 27.219

115,5269 =-2,52352381x10°X + 27.219

115,5269—=27.219
—2,52352381x10-6

X —
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X = -0.34993884

Jadi kadar sampel kode C = -0.34993884

d. Perhitungan kadar siklamat sampel kode D

Y =-2,52352381%10°X+ 27.219

256,3913 =-2,52352381x10°X + 27.219

256,3913—27219
—2,52352381X10-6

X —

X =-0.908144

Jadi kadar sampel kode D = -0.908144 ppm
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