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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 

BaCl2 10% 

Didiamkan 30 menit lalu disaring dengan 

kertas whatman 42 

Ditambahkan 1ml NaNO2 10% lalu di 

panaskan 20-30 di hotplate 

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 H2SO4 10% 

 

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

ditambahkan Na2SO4 anhidrat (hilangkan air) Diuapkan hingga 2 ml 

Ambil 5 µl 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) 
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Lampiran 3. Prosedur Pembuatan larutan uji 

  
Sebanyak 5 ml sampel ditambahkan 10 ml aquades di saring 

dimasukkan dalam corong pisah 

diasamkan dengan 2,5 ml H₂SO₄ pekat, lalu dikocok 2 menit. 

Diambil Lapisan air 

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

natrium hipoklorit (kocok 2 menit). 

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 

Ditambahkan 2,5 ml H2SO4 pekat. Tambahkan 50 ml etil asetat 

kocok selama 2 menit 

Diambil 40 ml bagian larutan yang jernih 

Diekstraksi dengan 3 kali pengulangan menggunakan aquadest 

15 ml, tambahkan 1 ml NaOH 10 N, 5 ml sikloheksana, kocok 

selama satu menit 

Ditambahkan 2,5 ml H2SO4 30%, 5 ml sikloheksana, dan 

larutan Natrium hipoklorit sebanyak 5 ml pada lapisan air, 

kocok selama 2 menit 

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 

Ditambah aquades hingga tanda batas 

Larutan standar 

siklamat 1000 ppm 

20 

ppm 

40 

ppm 

80 

ppm 

120 

ppm 

160 

ppm 

Masing- masing di masukkan ke dalam corong pisah 

ditambahkan 1 ml NaOH 10 N dan 5 ml sikloheksana, 

kemudian dikocok selama 1 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) 

 

. Lapisan air dipisahkan, selanjutnya tambahkan 2,5 ml 

H2SO4 30%, 5 ml sikloheksana, dan 5 ml larutan Natrium 

hipoklorit, kocok selama 2 menit 
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Lampiran 6. Prosedur Uji Kadar Siklamat 

 

  
sampel blanko Larutan siklamat 

20, 40,80,120 dan 

160 ppm 

Pengujian sampel 

Spektrofotometer UV-Vis (λ= 

314 nm) 

Hasil absorbansi 
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Lampiran 7. Perhitungan Pembuatan Larutan Baku 1000 ppm 

Perhitungan:  

ppm =
m (mg)

V (L)
 

1000 ppm =
m (mg)

0,05 L
 

m (mg) = 50 mg 

Lampiran 8. Perhitungan Pengeceran Seri Kosentrasi 

Pengenceran 20 ppm 

M1 x V1 = M2 x V2 

1000 ppm x V1 = 20 ppm x 25 ml 

V1 =
500 

1000
 

V1 = 0,5 ml 

Pengenceran 40 ppm  

M1 x V1 = M2 x V2 

1000 ppm x V1 = 40 ppm x 25 mL 

V1 =
1000 

1000
 

V1 = 1 mL 

Pengenceran 80 ppm  

M1 x V1 = M2 x V2 

1000 ppm x V1 = 80 ppm x 25 mL 

V1 =
2000 

1000
 

V1 = 2 mL 

Pengenceran 120 ppm 

M1 x V1 = M2 x V2 

1000 ppm x V1 = 120 ppm x 25 mL 

V1 =
3000 

1000
 

V1 = 3 m 

 

Pengenceran 160 ppm 

M1 x V1 = M2 x V2 

1000 ppm x V1 = 160 ppm x 25 mL 

V1 =
4000

1000
 

V1 = 4 ml  
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Lampiran 9. Perhitungan nilai Presisi 

 

Perhitungan 

• SD =√
∑(𝑥−𝑥)2

𝑛−1
  

= 0,0010 

• % RSD = 
𝑆𝐷

Rata−rata Absorbansi 
X 100 % 

% RSD = 
0,0010

0,470 
X 100 % 

=0,21276% 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

No Konsentrasi Absorbansi Rata-

rata 

SD %RSD 

 80 ppm 1 0, 471    

1 80 ppm 2 0, 469 0, 470 0, 001 0,21% 

 80 ppm 3 0, 470    
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Lampiran 10. Perhitungan nilai Akurasi 

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

1. 20 ppm 

• Replikasi ke-1 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,232−  0,160614 

0,00377150
 

x = 18,927 ppm 

% recovery: 
18,927 𝑝𝑝𝑚 

20 ppm
 x 100% 

% recovery = 94,64% 

• Replikasi ke-2 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,234−  0,160614 

0,00377150
 

x = 19,458 ppm 

% recovery: 
19,458 𝑝𝑝𝑚 

20 ppm
 x 100% 

% recovery = 97,29% 

• Replikasi ke-3 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,231−  0,160614 

0,00377150
 

x = 18,662 ppm 

% recovery: 
18,662 𝑝𝑝𝑚 

20 ppm
 x 100% 

% recovery = 93,31% 

Rata-rata 

No Konsentrasi Absorbansi 

% 

recovery 

Rata-rata % 

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%  
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94,64%+ 97,29%+  93,31%

3
 = 95,08% 

2. 80 ppm 

• Replikasi ke-1 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,473−  0,160614 

0,00377150
 

x = 82,828 ppm 

% recovery: 
82,828 𝑝𝑝𝑚 

80 ppm
 x 100% 

% recovery = 103,54% 

• Replikasi ke-2 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,468−  0,160614 

0,00377150
 

x = 81,502 ppm 

% recovery: 
81,502 𝑝𝑝𝑚 

80 ppm
 x 100% 

% recovery = 101,88% 

• Replikasi ke-3 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,471−  0,160614 

0,00377150
 

x = 82,298 ppm 

% recovery: 
82,298 𝑝𝑝𝑚 

80 ppm
 x 100% 

% recovery = 102,74% 

• Rata-rata 

• 
103,54%+ 101,88%+  102,74%

3
 = 102,87% 

3. 160 ppm 

• Replikasi ke-1 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,770−  0,160614 

0,00377150
 

x = 161,577 ppm 

% recovery: 
161,577 𝑝𝑝𝑚 

160 ppm
 x 100% 
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% recovery = 100,99% 

• Replikasi ke- 2 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,765−  0,160614 

0,00377150
 

x = 160,251 ppm 

% recovery: 
160,251 𝑝𝑝𝑚 

160 ppm
 x 100% 

% recovery = 100,16% 

• Replikasi ke- 3 

y = 0,00377150x + 0,160614 

y = 
0,768−  0,160614 

0,00377150
 

x = 161,046 ppm 

% recovery: 
161,046 𝑝𝑝𝑚 

160 ppm
 x 100% 

% recovery = 100,65% 

Rata-rata 

100,99%+ 100,16%+  100,65%

3
 = 100,60% 
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Lampiran 11. Perhitungan kadar Siklamat pada sampel 

• % kadar 

• Sampel A 

- Replikasi I 

y = 0,00377150x + 0,160614 

x = 
0,599−0,160614

0,00377150
 

x =116,21 

% Kadar= 
116,21𝑥 10 𝑚𝑙 𝑥 2

5 𝑚𝑙
x 100% 

= 464,84 ug/ml/ 464,84 mg/kg 

- Replikasi II 

y = 0,00377150x + 0,160614 

x= 
0,611−0,160614

0,00377150
 

x=119,39  

% Kadar= 
119,39𝑥 10 𝑚𝑙 𝑥 2

5 𝑚𝑙
x 100% 

= 477,56 ug/ml/ 477,56 mg/kg 

- Replikasi II 

y = 0,00377150x + 0,160614 

x = 
0,616−0,160614

0,00377150
 

x =120,72  

% Kadar= 
120,72𝑥 10 𝑚𝑙 𝑥 2

5 𝑚𝑙
x 100% 

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

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 = 
6,3

8
= 0,78 

Sampel A = 
6

8
= 0,75 

Sampel B = 
5,9

8
= 0,73 

Sampel C = 
5,2

8
= 0,65 

Sampel D = − 

Sampel E = − 

• Replikasi ke-2 

Baku = 
5

8
= 0,62 

Sampel A = 
4,4

8
= 0,55 

Sampel B = 
4,5

8
= 0,56 

Sampel C = 
4,3

8
= 0,53 

Sampel D = − 

Sampel E = 
4,3

8
= 0,53 

• Replikasi ke-3 

Baku = 
5,7

8
= 0,71 

Sampel A = 
5,5

8
= 0,68 

Sampel B = 
6

8
= 0,75 

Sampel C = 
6,3

8
= 0,78 

Sampel D = − 

Sampel E = 
4,3

8
= 0,53 
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Lampiran 13. Hasil Spektrofotometer UV-Vis 

 

Spektrum sampel A 

 

Spektrum sampel B 

 

Spektrum sampel C 
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Spektrum sampel D 

 

Spektrum sampel E 
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Lampiran 14. Uji Pengendapan Siklamat 

 

 

            Bahan Yg Digunakan           Alat-Alat Yg Di Gunakan  

              Reagen Yg Digunakan                Proses Penyaringan 

                Proses Pemanasan    Hasil Setelah Pemanasan 
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Lampiran 15. Hasil Uji Pengendapan Siklamat 

SAMPEL GAMBAR 

SAMPEL A (-) 

 
SAMPEL B (-) 

 
SAMPEL C (-) 

 
SAMPEL D (-) 

 
SAMPEL E (-) 
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Lampiran 16. Uji KLT Pada Siklamat 

 

    Bahan Yg Digunakan       Preparasi Sampel 

    Estraksi Sampel Pada Corong Pisah    Hasil Sampel Yg Telah Di Preparasi 

               Fase Gerak Yg Digunakan     Proses Penotolan Pada Plat Klt 

                    (Aseton: Ammonia) 

  



68 

 

 
 

Lampiran 17. Sertifikat CoA Bahan 
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