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LAMPIRAN 1

ALUR PENELITIAN

Pengambilan sampel

A

Pembuatan larutan baku

A

Uji kualitatif dengan

metode tes endapan

A

Adanya endapan berwarna putih

T Ty

Positif adanya siklamat

A

Uji kuantitatif dengan metode
nitrimetri

A

Pembakuan pentiter NaNO;

A

Validasi metode uji kuantitatif
dengan metode nitrimetri

A

Penentuan kadar siklamat dalam sampel

Tidak terdapat siklamat

Hasil

Gambar 4.1 Skema alur penelitian
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LAMPIRAN 2

UJI KUALITATIF DENGAN METODE PENGENDAPAN

100mg baku natrium siklamat
dilarutkan dalam 50 mL

30

Masing-masing sampel
diambil 50 mL

- Tambahkan 2gr BaCl,
- Tambahkan 10 mL HCI pekat
- Diamkan selama 30 menit

endapan

- Endapan di saring dan diambil

y _ filtratnya

Filtrat

- Tambahkan 0,2gr NaNO>

v - Diamkan selama 30 menit

endapan

A

y

Terdapat endapan BaSO4 berwarna putih
menunjukan adanya siklamat

Gambar 4.2 Uji kualitatif dengan metode tes endapan
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LAMPIRAN 3

PEMBAKUAN NATRIUM NITRIT

100mg asam
sulfanilat

100mg baku
siklamat

- Masukan ke dalam labu
Erlenmeyer

- Tambahkan 40ml aquadest

- Tambahkan 10 mL HCI pekat

- Tambahkan 1 g KBr

- Tambahkan 3 tetes indicator
tropeolin oo dan 2 tetes indicator
metilen blue

Larutan berwarna
ungu

- Titrasi dengan pentiter NaNO>
pada suhu 15°C

Titik akhir titrasi di tunjukan dengn
perubahan warna biru-hijau

Gambar 4.3 Pembakuan natrium nitrit
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LAMPIRAN 4

VALIDASI METODE NITRIMETRI

5 mL larutan standar
natrium siklamat 0,1N

- Masukan ke dalam labu
Erlenmeyer

- Tambahkan 5 mL larutan standar
natrium siklamat 0,3N

- Tambahkan 10 mL HCI pekat

- Tambahkan 1 g KBr

- Tambahkan 3 tetes indicator
tropeolin 0o dan 2 tetes indicator
metilen blue

Larutan berwarna
ungu

- Titrasi dengan pentiter NaNO>
pada suhu 15°C

Titik akhir titrasi di tunjukan dengn
perubahan warna biru-hijau

Gambar 4.4 Uji akurasi
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LAMPIRAN 4

(LANJUTAN)

10 mL larutan standar natrium siklamat
0,1N dibuat 6 replikasi

- Masukan ke dalam labu
Erlenmeyer

- Tambahkan 10 mL HCI pekat

- Tambahkan 1 g KBr

- Tambahkan 3 tetes indicator
tropeolin oo dan 2 tetes indicator
metilen blue

\ 4
Larutan berwarna
ungu

- Titrasi dengan pentiter NaNO_
pada suhu 15°C

Titik akhir titrasi di tunjukan dengn
perubahan warna biru-hijau

Gambar 4.5 Uji presisi
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LAMPIRAN 4

(LANJUTAN)

Melakukan pengenceran larutan baku standar natrium siklamat
dimulai dari konsetrasi 0,1N sampai volume pentiter tidak dapat
teramati

- Masukan ke dalam labu
Erlenmeyer

- Tambahkan 10 mL HCI pekat

- Tambahkan 1 g KBr

- Tambahkan 3 tetes indicator
tropeolin oo dan 2 tetes indicator
metilen blue

\ 4
Larutan berwarna
ungu

- Titrasi dengan pentiter NaNO_
pada suhu 15°C

Titik akhir titrasi di tunjukan dengn
perubahan warna biru-hijau

Gambar 4.6 Uji batas deteksi
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LAMPIRAN 5

UJI KUANTITATIF DENGAN METODE NITRIMETRI

Mengambil 10 mL dari
masing-masing sampel

- Masukan ke dalam labu
Erlenmeyer

- Tambahkan 10 mL HCI pekat

- Tambahkan 1 g KBr

- Tambahkan 3 tetes indicator
tropeolin 0o dan 2 tetes indicator
metilen blue

\ 4
Larutan berwarna
ungu

- Titrasi dengan pentiter NaNO_
pada suhu 15°C

Titik akhir titrasi di tunjukan dengn
perubahan warna biru-hijau

Gambar 4.7 Uji kuantitatif dengan metode nitrimetri



LAMPIRAN 6

UJI KUALITATIF DAN KUANTITATIF

Tabel 4.1

Hasil Uji Kualitatif dan Kuantitatif

36

Sampel Uji Kualitatif Uji Ket
Postif Negantif kuantitatif
mengandung | mengandung | (gr/sajian)
siklamat siklamat
1 . - 0,52gr Aman
2 + - 0,46gr Aman
3 + - 1,4gr Aman
4 + - 0,52gr Aman
S + - 0,84gr Aman
6 + - 0,28gr Aman
7 + - 0,416gr Aman
8 + - 0,60gr Aman
8 + - 1,85gr Aman
10 + - 0,52gr Aman
11 + - 0,322gr Aman
12 + - 0,46gr Aman
13 + - 0,322gr Aman
14 + . 0,416gr Aman
15 + - 0,756gr Aman
16 + - 0,385gr Aman
17 + - 0,322gr Aman
18 + - 1,23gr Aman
19 + - 1,855gr Aman
20 + - 0,68gr Aman




LAMPIRAN 7

UJI AKURASI

Tabel 4.2

Hasil Uji Akurasi
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Titrasi | Konsentrasi | Penambahan | Titik akhir | Konsentrasi %
ke- baku (N) baku (N) titrasi(mL) total (N) perolehan
kembali
1 39,5 0,395 98,33
2 0,1 0,3 39,7 0,397 99
3 39,8 0,398 99,33
Rata-rata 98,89

% perolehan kembali =

kadar total —kadar sebenarnya

x 100%

kadar yang ditambahkan




LAMPIRAN 8

UJI PRESISI

Tabel 4.3

Hasil Uji Presisi

Larutan standar X X2
0,1N
1 0,098 0,009604
2 0,099 0,009801
3 0,1 0,01
4 0,1 0,01
5 0,1 0,01
6 0,1 0,01
)y 0,597 0,059405
Konsentrasi rata-rata 0,1N
SD 0,000007
(%) RSD 0,0007%
Ketelitian alat 99,9993%

Keterangan : X = Kadar baku setelah dianalisis




LAMPIRAN 9

UJI BATAS DETEKSI

Tabel 4.4

Hasil Uji Batas Deteksi

Konsentrasi Titik akhir Konsentrasi setelah

baku (N) titrasi (mL) dititrasi (N)
0,1 10 0,1
0,08 8,2 0,082
0,06 6,1 0,061
0,04 4,2 0,042
0,02 2,2 0,22
0,01 1,3 0,13
0,008 0,8 0,008
0,006 0,6 0,006
0,004 0,4 0,004
0,002 0,2 0,002
0,001 0 -
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LAMPIRAN 10

PEMBAKUAN NATRIUM NITRIT 0,IN

Tabel 4.5
Hasil Pembakuan NaNO2 0,1N
Titrasi ke- | Titik akhir titrasi Hasil (N)
(mL)
Asam sulfanilat
1 55 0,1
2 57 0,1
Q 5,8 0,1
Natrium siklamat
1 3,6 0,1
2 3,8 0,1
3 3,2 0,1




