LAMPIRAN

Lampiran 1. Alur pengujian Pengendapan Natrium Siklamat

Diambil Sampel 1 ml masukan pada
Erlenmeyer di saring dengan kertas whatman 42

|

[ Ditambahkan 1 ml HCL 10% dan 10 ml J

BaCl 10%

l

Didiamkan 30 menit lalu disaring dengan
kertas whatman 42

l

[ Ditambahkan 1ml NaNO, 10% lalu di ]

panaskan 20-30 di hotplate

l

Positif = jika terbentuk endapan putih
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Lampiran 2. Prosedur uji Kromatografi Lapis tipis (KLT)

Diambil Sampel 100 ml diasamkan dengan 10 ml H2SO410% ]

\4

/
diekstraksi dengan 50 ml etil asetat (corong pisah), Lapisan etil asetat

ditambahkan Na,SOj4 anhidrat (hilangkan air) Diuapkan hingga 2 ml

l

Ambil 5 pl di Totol pada plat KLT (Bersama larutan pembanding, jarak

1 cm dari tepi) Elusi dalam bejana jenuh
Fase gerak: aseton: amonia (9:1)

!

Keringkan lempeng, Amati di bawah UV (1 menit) Bercak putih =

Positif natrium siklamat (Rf dihitung dari jarak migrasi noda)




Lampiran 3. Prosedur Pembuatan larutan uji

-
Sebanyak 5 ml sampel ditambahkan 10 ml aquades di saring

dimasukkan dalam corong pisah

A 4

P
diasamkan dengan 2,5 ml H>SO4 pekat, lalu dikocok 2 menit.
Diambil Lapisan air

l

[ ditambahkan 5 ml sikloheksana (kocok 1 menit). dan 5 ml J

natrium hipoklorit (kocok 2 menit).

l

Lapisan atas dimurnikan dengan 25 ml NaOH 0,5 N (kocok 1
menit) dan dicuci 25 ml aquades untuk memperoleh (larutan C)
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Lampiran 4. Prosedur Pembuatan Larutan Blanko

[ 50 ml aquades dimasukkan dalam corong pisah ]

l

Ditambahkan 2,5 ml H>SO4 pekat. Tambahkan 50 ml etil asetat
kocok selama 2 menit

v

[ Diambil 40 ml bagian larutan yang jernih ]

v

Diekstraksi dengan 3 kali pengulangan menggunakan aquadest
15 ml, tambahkan 1 ml NaOH 10 N, 5 ml sikloheksana, kocok
selama satu menit

l

Ditambahkan 2,5 ml H,SO4 30%, 5 ml sikloheksana, dan
larutan Natrium hipoklorit sebanyak 5 ml pada lapisan air,

kocok selama 2 menit

l

Bersihkan larutan sikloheksana menggunakan 25 ml NaOH 0,5

N, kocok selama 1 menit, bersihkan lapisan atas menggunakan
aquades 25 ml, kocok dan ambil lapisan bagian atas untuk
dipakai sebagai larutan blanko (larutan B)
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Lampiran 5. Prosedur Pembuatan Larutan Standar

[ 50 mg siklamat ]

— [ Dimasukkan ke dalam labu ukur 25 ml ]

IS [ Ditambah aquades hingga tanda batas ]

Larutan standar
siklamat 1000 ppm

20 40 80 120 160
ppm ppm ppm ppm ppm

\ 4

Masing- masing di masukkan ke dalam corong pisah

v

ditambahkan 1 ml NaOH 10 N dan 5 ml sikloheksana,
kemudian dikocok selama 1 menit

)

{ . Lapisan air dipisahkan, selanjutnya tambahkan 2,5 ml

H2S0430%, 5 ml sikloheksana, dan 5 ml larutan Natrium
hipoklorit, kocok selama 2 menit

!

Bersihkan larutan sikloheksana dengan 25 ml NaOH 0,5
N, kocok selama 1 menit dan buang lapisan bawah,

kocok lapisan atas dengan 25 ml aquadest, ambil lapisan
sikloheksana (larutan A)




Lampiran 6. Prosedur Uji Kadar Siklamat
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[ sampel ] [ blanko J

Larutan siklamat
20, 40,80,120 dan
160 ppm

v

[ Pengujian sampel ]

'

Spektrofotometer UV-Vis (A=
314 nm)

]

v

[ Hasil absorbansi J




Lampiran 7. Perhitungan Pembuatan Larutan Baku 1000 ppm
Perhitungan:
_m(mg)
V(L)
m (mg)
0,05L
m (mg) = 50 mg
Lampiran 8. Perhitungan Pengeceran Seri Kosentrasi

1000 ppm =

Pengenceran 20 ppm
M1xV1=M2xV2
1000 ppm x V1 = 20 ppm x 25 ml

—_ 500
"~ 1000
V1 =0,5ml

Pengenceran 40 ppm
M1xV1 =M2xV2
1000 ppm x V1 = 40 ppm x 25 mL

Vi 1000
~ 1000
Vl=1mL

Pengenceran 80 ppm
M1xV1l=M2xV2
1000 ppm x V1 = 80 ppm x 25 mL

- 2000
~ 1000
V1l =2mL

Pengenceran 120 ppm
M1xV1=M2xV2
1000 ppm x V1 = 120 ppm x 25 mL

|- 3000
~ 1000
Vi=3m

Pengenceran 160 ppm
M1xV1l=M2xV2
1000 ppm x V1 = 160 ppm x 25 mL
4000

~ 1000
V1 =4ml
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Lampiran 9. Perhitungan nilai Presisi

No | Konsentrasi | Absorbansi Rata- SD %RSD
rata
80 ppm 1 0,471
1 80 ppm 2 0, 469 0,470 0, 001 0,21%
80 ppm 3 0,470
Perhitungan
e SD-= Y(x—x)2
n—-1
=0,0010
—_ SD V)
* %RSD= Rata—rata AbsorbansiX 100 %
10,0010
% RSD = 0470 X 100 %

=0,21276%
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Lampiran 10. Perhitungan nilai Akurasi

% Rata-rata %
No | Konsentrasi | Absorbansi recovery recovery

20 ppm 1 0.232 94, 63608643%

1 20 ppm 2 0,234 97,29020284% | 95,07843917%
20 ppm 3 0,231 93, 30902824%
80 ppm 1 0.473 103, 53506562%

2 80 ppm 2 0,468 101, 87756861% | 102,76156702%
80 ppm 3 0,471 102, 87206682%
160 ppm 1 0.770 100, 15660215%

3 160 ppm 2 0,765 100, 65385125% | 100,59860135%
160 ppm 3 0,768 100, 65385125%

Persamaan Regresi Linear y = 0,00377150x + 0,160614

1.

20 ppm

¢ Replikasi ke-1
y =0,00377150x + 0,160614

~0,232- 0,160614
0,00377150

x = 18,927 ppm

18,927 ppm

x 100%
20 ppm

% recovery:

% recovery = 94,64%
Replikasi ke-2
y =0,00377150x + 0,160614

_0,234- 0,160614
0,00377150

x = 19,458 ppm

19,458 ppm
20 ppm

% recovery: x 100%

% recovery =97,29%
Replikasi ke-3
y =0,00377150x + 0,160614

~0,231- 0,160614
0,00377150

x = 18,662 ppm

18,662 ppm

x 100%
20 ppm

% recovery:

% recovery =93,31%

Rata-rata
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94,64%+ 97,29%+ 93,31%
3

=95,08%
2. 80 ppm
e Replikasi ke-1
y =0,00377150x + 0,160614

_0,473- 0,160614
0,00377150

x = 82,828 ppm

2,828 ppm

% recovery: g 80 ppm x 100%

% recovery = 103,54%
e Replikasi ke-2
y =0,00377150x + 0,160614

_0,468—- 0,160614
0,00377150

x = 81,502 ppm

81,502 ppm

% recovery: x 100%

% recovery = 101,88%
e Replikasi ke-3
y =0,00377150x + 0,160614

_0,471- 0,160614
0,00377150

x = 82,298 ppm

2,298 ppm

% recovery: g 50 ppm x 100%

% recovery = 102,74%

e Rata-rata

o 103,54%+ 101,88%+ 102,74%

- =102,87%

3. 160 ppm
¢ Replikasi ke-1
y =0,00377150x + 0,160614

_0,770- 0,160614
0,00377150

x=161,577 ppm

161,577 ppm
160 ppm

% recovery: x 100%
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% recovery = 100,99%
e Replikasi ke- 2
y =0,00377150x + 0,160614

_0,765—- 0,160614
0,00377150

x = 160,251 ppm

160,251 ppm
160 ppm

% recovery = 100,16%
¢ Replikasi ke- 3
y =0,00377150x + 0,160614

_0,768- 0,160614
0,00377150

x = 161,046 ppm

% recovery: x 100%

161,046 ppm
160 ppm

% recovery = 100,65%

Rata-rata

% recovery: x 100%

100,99%+ 100,16%+ 100,65%
. =100,60%
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Lampiran 11. Perhitungan kadar Siklamat pada sampel

e % kadar
X.v. Fp.
. Bs
e Sampel A
- Replikasi I

y =0,00377150x + 0,160614

_0,599-0,160614
0,00377150

x=116,21

116,21x 10ml x 2
ml

= 464,84 ug/ml/ 464,84 mg/kg
- Replikasi II
y =0,00377150x + 0,160614

_0,611-0,160614
0,00377150

x=119,39

% Kadar= x 100%

119,39x 10 ml x 2
5ml

% Kadar= x 100%

= 477,56 ug/ml/ 477,56 mg/kg
- Replikasi I1
y =0,00377150x + 0,160614

_0,616-0,160614
0,00377150

x =120,72

120,72x10ml x 2
5ml

= 482,88 ug/ml /482,88 mg/kg

% Kadar= x 100%

Rata-rata

464,84 +477,56+ 482,88
3

= 475,09 mg/kg
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Lampiran 12. Perhitungan pada KLT

Replikasi ke-1

Baku = %3= 0,78

Sampel A = §= 0,75

Sampel B = %= 0,73

Sampel C = i;—2= 0,65
Sampel D = —
Sampel E = —
Replikasi ke-2

Baku = 2= 0,62
Sampel A = %: 0,55
Sampel B = 48;52 0,56
Sampel C == 0,53
Sampel D = —
Sampel E = 4;—32 0,53
Replikasi ke-3

Baku = %: 0,71
Sampel A = 22= 0,68
Sampel B = gz 0,75
Sampel C = 2= 0,78
Sampel D = —

23_0,53

Sampel E = Y
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Lampiran 13. Hasil Spektrofotometer UV-Vis

W e

-y o &N e eann mmw

o
HOF W ATUAAN
I DS B

[ T T T T | -
o — T —
3 — < '
g% ‘
[=id - 3 ‘{ 5
=k
\L;jﬂ
I
Spektrum sampel A
[l ~r A
.
- . an WOET) TR M s FeoUs AN
TR B B B
Sl o] s | teewes |
i3 i
HE | i
e
l |
.! Ty [

Spektrum sampel B

e et "

s 8% L GG FITMe sV % F UaAN
) B B B
-]’-;[-.-.--.r o e | "

== tez

R | -

|- nin Jan

e Sem) -

.;8 Shat P

"e ot =

e ! -

H -
im
Bl . -

Spektrum sampel C

63



" - LK DY L S6P WiR= 82 m GrusAN

s b e 14 - T A b

Spektrum sampel E



Lampiran 14. Uji Pengendapan Siklamat

Proses Pemanasan

Proses Penyaringan

Hasil Setelah Pemanasan
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Lampiran 15. Hasil Uji Pengendapan Siklamat

SAMPEL

GAMBAR

SAMPEL A (-)

SAMPEL B (-)

SAMPEL C (-)

SAMPEL D (-)

SAMPELE (-)
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Lampiran 16. Uji KLT Pada Siklamat

Preparasi Sampel

Estraksi Sampel Pada Corog Pisah Hasil Sampel Yg Telah Di Preparasi

Fase Gerak Yg Digunakan Proses Penotolan Pada Plat Klt
(Aseton: Ammonia)



Lampiran 17. Sertifikat CoA Bahan

R P1, METRO AGUNG PERKASA RAYA

o FOOD INGREDIENTS
CERTIFICATION OF ANALYSIS
BISMAC & TAI SHUNG &
SWITIEST PREMIUM &
l Manutaciure Date l Batch Number I Expiry Date:
[ 204 P 12001 04 Junl 2024
Test item Specifications | Test Result |
Purity on dry basis (%) >98% 98.50%
Transparency >90% 93.35%
Moisture max 1% 1.6 ppm
pH (10% W/V) 5575 6
Aniline max 1,0 ppm <1.0 ppm
Arsenic max 3.0 ppm <20 ppm
Selenium maox 36 ppm <30 ppm
Cyclohexylomine max 10,0 ppm <10,0 ppm
Dicyclohexylomine max 1.0 ppm <1.0 ppm
Heavy Metal as Pb max 10.0 ppm <8.0 ppm
Chioride max 200 ppm <100 ppm
Sulfote (SO4) S0.05% $0.05%

Appearance: White Crystals, ¥ s coloress and freely soluble in water.

J1. Sunter Paradise AS6 RLOI4 Rw.012 Kel Sunter Agung Kec. Tanjung Priok Jakarta Utara DK Jakarta Raya 14350
Telp. (62-21) 65838223, 65838224 Fax : (62-21) 65307414




69

Vors, 01 630023 .‘crﬂﬁkat Ana ISis

Certificate of Ana

ﬁc:o. CoA: s»\cg““;' (Coa)

1. Mentitas Produk
MM 1 Nlll."l- M‘Mm
- salfat v ydrons, dimatrium wilfar, sodn
Rusmus Kimia Na; S0,
Kode Katalog © BXOE008S] $00
Kemasan mw-
Grade (Kelas) © Chemsical Pure
Dikeusas Ulang Olels PT ROFA Laborators
Node Repact 0937020625 e
Ymdl’c-bn;:lm L aT02s
Tangzal Kadahmwarss / 07/04/2028
Expire Dare (ED)

L Sifat Kimia dan Fisika Produk

Beon Serbrak Pal)
2 Massa Molar 142.02 glmol
3 Masa Jenis 266 phmal.
4 Nocas 751826
$ Nomr 214200
& pH 52 80(50 gL, HyD, 20°C)
7T Tk Leleh 1BIC
§ Kelanen 427 gL (H0, 20°C)

3. Havil Analisis Produl

1 | Natriunt Sulfat (NSO =

2 | Kelembapan (11:0) =7

3 | Zat Tudak Lot Air

4 | Seny(Zn)

5 | Besi(Fe)

6 | Klonds (sebagai NaCl)
7

8

| Sulft (sebagai NaSO)
Ca & Mg (scbagar CaCOy)
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Office : C/o. Nitraj Service Centra. P B Road, Post: Umbray. Tal: Karad, Dist: Satara. Pin: 415109
Factory : 120/A, Wanyachiwadi. Poat: Masur, Tal: Karad, Dist: Satara. Pin; 415106

Manarashira. INDIA
Phone No : 02164 - 264377 , 264077
Email : satyami@satysmpetr com

Fax No: 02164 - 265100,
Website | www.satyamnpetro com

Certificate of Analysis

S

Petrochemicals

0
Product: Ethyl Acetate )J\
Molecular Formula: C4HBO2 i O/\CH3
NS‘; Parameter uom Specification Result
1 Colour APHA 10 (Max) 10 Below
2 Appearance - Clear, Colourless Liquid | Clear, Colouriess Liquid
3 Water Content % 0.05 (max) 002
- Acidity as Acetic Ackd % 0.01 (max) 0.0027
5 Alcoho! Content % 0.05 (max) 0.02
8 Density at 27 Degree C % 0.895 - 0.898 0.896
; (Ess(.;let content a3 Ethyl Acetate by % 99.80 (min) 99,90
8 Resdue on evaporation % 0.01 (max) 0.005
9 Distiliation range at 760mm of
1) Initai Bolling Point. *C 76.0 (min) 75.70
il) Dry Point ‘C 78.5 (max) 78.00

Form: Liquid




Certificate of Analysis

1.06498.0500 Sodium hydroxide peliets for analysis EMSURE®
Batch MB1975398

Scec Vaiues Balch Values
Asyay (Rrtemenc NaOH 2980 - 994
510 . 03 »
0.001 - -
0010 - ~.
Tots rikogan (N » »
Homvy matols (wa Pb) £0.0X5 %
A (Akaminum ) .
A {Acsenc . “
» »
~ Y
* (Potassium) »
Wy (Magnaskm) .
N (N} 5 %
5 (L - .
n (Zinc) - *
Duts of reiesse (DO MM.YYYY) 12,
Mivnim ahat il (DD MM YYYY) 31 07 2004
Or. Dirvitnj Ryv
Frngros bom I3 rerry marge: Ty, (et

Thia document has been produced slectiorscally and is vabd without & sgrature

Whercx KG2A e soence ustess of Merch KGaA Davaniad:
onpocation win enetal Partren Corrarty cpmtitam ax MitpereSign i the U S and
44t S 5 Canads
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