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INTISARI

Siklamat merupakan pemanis buatan yang diizinkan oleh pemerintah Indonesia,
namun tidak boleh melebihi konsentrasi batas penggunaanya. Penelitian ini
bertujuan untuk menentukan kadar siklamat dalam sirup dan pengaruh koreksi
blangko terhadap nilai pengujian. Penentuan kadar siklamat dilakukan dengan
metode spektrofotometri UV-Visible pada panjang gelombang maksimum 314 nm
yang merupakan metode dari jurnal, sehingga perlu dilakukan validasi. Hasil
penelitian menunjukan bahwa rata-rata kadar pada ketujuh sampel sirup siklamat
tanpa koreksi blangko dan dengan koreksi blangko secara berurutan sebesar 163,15
mg/kg dan 163,08 mg/kg. Nilai presisi yang diperoleh kurang dari 2% sehingga
pengulangan sampel dikatakan baik. Nilai recovery pada standar natrium siklamat
tanpa koreksi blangko dan dengan koreksi blangko yang didapat sebesar 84,50 %
merupakan hasil yang baik karena berada pada rentang standar 85-105 %.
Perbandingan hasil uji kadar siklamat metode tanpa koreksi blangko dan dengan
koreksi blangko menggunakan uji t menunjukan tidak ada perbedaan yang
signifikan namun penggunaan siklamat dalam sampel sirup memenuhi syarat
berdasarkan Peraturan Kepala Badan Pengawas Obat dan Makanan Republik
Indonesia Nomor 4 Tahun 2014 yaitu 250-350 mg/kg

Kata kunci: siklamat, koreksi blangko, spektrofotometri UV-Visible, sirup
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BAB 1
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Natrium Siklamat merupakan pemanis buatan yang memiliki tingkat
kemanisan 30 kali dari sukrosa. siklamat sangat mudah diperoleh dengan harga
yang relatif murah. hal ini mendorong produsen makanan dan minuman ringan
untuk menggunakan pemanis sintetis tersebut didalam produknya. penggunaan
pemanis tersebut terutama didasari pada alasan ekonomis karena harga gula
pasir yang cukup tinggi, sedangkan tingkat kemanisan pemanis sintetis jauh
lebih tinggi dari pada gula sehingga penggunaan cukup dalam jumlah sedikit,
yang berarti mengurangi modal produksi (Cahyadi, 2008).

Penggunaan siklamat yang melebihi batas maksimum dapat menyebabkan
gangguan kesehatan. mengkonsumsi siklamat dalam jangka pendek dapat
menimbulkan gejala-gejala yang sangat umum seperti pusing, mual, muntah,
diare atau kesulitan buang air besar. pengaruh penggunaan siklamat dalam
jangka panjang masih menimbulkan kontroversi terkait aspek keamanannya
yang berpotensi karsinogenik jika terkonversi menjadi sikloheksilamin di dalam
saluran pencernaan. Paparan senyawa tersebut secara berulang-ulang dengan
dosis tinggi dapat menyebabkan kerusakan hati dan ginjal (Cahyadi, 2008).

Penggunaan siklamat diatur dalam Peraturan BPOM Republik Indonesia
Nomor 4 Tahun 2014 tentang batas maksimum penggunaan bahan tambahan
pangan pemanis. Kadar siklamat yang diperbolehkan dalam produk minuman
adalah sebesar 250-350 mg/kg (BPOM, 2014). umumnya pada tiap bahan
pemanis terdapat nilai konsumsi perhari yang diijinkan atau lebih dikenal
dengan ADI (allowed daily intake). Penggunaan pemanis siklamat mempunyai
nilai ADI 11 mg/kg bb/hari, sedangkan nilai kalorinya O kkal/g atau setara
dengan 0 kJ/g (Wibowotomo, 2010).

Metode koreksi blangko digunakan untuk mengoreksi kesalahan metode
konstan, blank harus memperhitungkan sinyal dari setiap reagen dan pelarut
yang digunakan dalam analisis, serta setiap bias yang dihasilkan dari interaksi

antara analit dan matriks sampel. koreksi blangko dihitung dari mengurangi



sinyal kosong dari sinyal sampel sebelum memasuki kurva kalibrasi untuk
menemukan konsentrasi sampel yang tidak diketahui. (Karl camman, 1982)
sebagai dasar pengambilan keputusan hasil pengujian siklamat tanpa metode
koreksi blangko dan dengan metode koreksi blangko keduanya dibandingkan
dengan melakukan uji t. t-test digunakan dalam uji komprasi (uji beda), yaitu
salah satu alat statistik yang memiliki tujuan untuk membandingkan antara dua
kondisi yang sedang dianalisis berupa data berskala interval/rasio, apakah
terdapat perbedaan yang signifikan atau tidak (Yulingga, 2017).

Validasi penentuan kadar siklamat menggunakan spektrofotometri UV-
Visible dipilih pada penelitian ini karena spektrofotometri merupakan instrumen
yang akurat dimana alat ini digunakan untuk mengukur transmitas reflekbansi
dan absorbansi dari cuplikan sebagai fungsi dari panjang gelombang. Selain itu
apabila dilihat dari strukturnya, siklamat memiliki gugus kromofor. Gugus
kromofor adalah gugus yang dapat menyerap atau mengabsorbsi sinar
ultraviolet dan sinar tampak (Rohman, 2007). sehingga metode
spektrofotometri ini dapat digunakan untuk menentukan kadar siklamat.

Spektrofotometri UV-Visible memiliki keunggulan, diantaranya dapat
mengukur sampel pada konsentrasi yang kecil, serta volume sampel yang
diukur juga kecil dan metode paling mudah dari segi preparasi sampel lalu
pengujian yang dilakukan relatif cepat dibandingkan penggunaan metode lain .
berdasarkan uraian tersebut semakin banyaknya penggunaan jenis pemanis
sintetis natrium siklamat pada minuman merupakan salah satu alasan perlunya
dilakukan validasi metode penentuan kadar pemanis siklamat pada sirup
menggunakan spektrofotometer UV-Visible.

1.2 Rumusan Masalah
Berdasarkan uraian dari latar belakang maka rumusan masalah yang dapat
dijabarkan yaitu:
1. Apakah kadar pemanis siklamat tanpa koreksi blangko dan dengan
metode koreksi blangko dalam sirup menggunakan spektrofotometri
UV-Visible sesuai dengan baku mutu?



2. Bagaimana pengaruh koreksi blangko terhadap nilai Validasi metode
meliputi linieritas, LOD, LOQ, presisi, akurasi, dan estimasi
ketidakpastian pada pengujian pemanis siklamat dalam sirup dengan
spektrofotometri UV-Visible ?

1.3 Tujuan

Tujuan yang ingin dicapai melalui praktik kerja lapangan ini yaitu:

1. Mahasiswa dapat mengetahui nilai kadar kadar pemanis siklamat dalam
sirup tanpa metode koreksi blangko dan dengan metode koreksi blangko
dalam sirup menggunakan spektrofotometri UV-Visible dibandingkan
dengan baku mutu.

2. Mahasiswa dapat mengetahui pengaruh koreksi blangko terhadap nilai
validasi metode meliputi linieritas, LOD, LOQ, presisi, akurasi, dan
estimasi ketidakpastian pada pengujian pemanis siklamat dalam sirup
dengan spektrofotometri UV-Visible.

1.4 Manfaat

Penelitian diharapkan bisa berguna bagi masyarakat luas dan perusahaan
sebagai data untuk mengetahui hasil dari uji kadar pemanis siklamat yang
menggunakan spektrofotometri UV-Visible pada sampel sirup terutama di

Laboratorium Kesehatan Daerah DKI Jakarta.



BAB Il
DASAR TEORI

2.1 Profil Singkat Laboratorium Kesehatan Daerah DKI Jakarta

Laboratorium Kesehatan Daerah Provinsi DKI Jakarta pada awalnya
merupakan Laboratorium Pengawas Doping Jakarta (Jakarta Doping Control
Laboratorium) yang didirikan untuk menunjang program pengembangan dan
pembinaan prestasi olahraga di Indonesia dan membantu Komisi Anti Doping
Indonesia dalam memutuskan keabsahan prestasi seorang atlet, menegakkan fair
play, serta melindungi kesehatan atlet.

Tanggal 30 Agustus 1996, Gubernur Provinsi DKI Jakarta yang pada saat itu
dipimpin oleh Bapak Surjadi Sudirja meresmikan Laboratorium Pengawasan
Doping Jakarta dibawah pembinaan DR. Ray Kazlaukas (ASDLT, Sydney,
Australia). Tugas Laboratorium Pengawasan Doping Jakarta yang ditetapkan dalam
Keputusan Gubernur Provinsi DKI Jakarta No. 685 tahun 1997 tentang Organisasi
dan Tata Kerja Laboratorium Pengawasan Doping DKI Jakarta yang pertama kali
adalah pemeriksaan sampel doping atlet Pekan Olahraga Nasional (PON) ke-X1V,
9-25 September 1996 di Jakarta sebanyak 1135 sampel.

Laboratorium Pengawas Doping Jakarta yang dilengkapi dengan peralatan
canggih serta sumber daya manusia yang handal merupakan satu-satunya
laboratorium di Indonesia yang memiliki kemampuan khusus dalam memeriksa
seorang atlet yang baru selesai mengikuti nomor final suatu kejuaraan cabang
olahraga atau pada saat pelatihan, apakah menggunakan obat atau minuman yang
bersifat doping, sehingga pemeriksaan laboratorium hanya untuk masyarakat
olahraga. Untuk meningkatkan utilitas dan peranan laboratorium serta
pengembangan laboratorium agar lebih luas fungsinya sehingga dapat menunjang
Program Pemerintah Daerah Provinsi DKI Jakarta pada umumnya dan Program
Dinas Kesehatan pada khususnya, maka Laboratorium Pengawas Doping Jakarta
pada tahun 2002 dikembangkan menjadi Laboratorium Kesehatan Daerah yang
merupakan Unit Pelaksana Teknis Dinas Kesehatan Provinsi DKI Jakarta
berdasarkan Keputusan Gubernur Provinsi DKI Jakarta No. 106 Tahun 2002

tentang Pembentukan Organisasi dan Tata Kerja Unit Pelaksana Teknis di



Lingkungan Dinas Kesehatan Provinsi DKI Jakarta tertanggal 6 Agustus 2002.
Dalam rangka mewujudkan praktek profesional yang baik dalam pelaksanaan
pemeriksaan laboratorium sehingga seluruh hasil kerjanya terjamin mutunya dan
dapat dipertanggungjawabkan, serta mengutamakan kepuasan pelanggan, Labkesda
Provinsi DKI Jakarta mengimplementasikan SNI 1SO/ IEC 17025:2008 (ISO/IEC
17025:2005) dan telah memperoleh Sertifikat Akreditasi No. LP-157-IDN pada
tanggal 6 November 2002. Akreditasi Laboratorium Lingkungan dari SARPEDAL-
BPLHD pada tanggal 11 Mei 2009. Untuk menjamin mutu pemeriksaan
laboratorium, Laboratorium Kesehatan Daerah Provinsi DKI Jakarta ikut serta
dalam Proficiency Test dari Komite Akreditasi Nasional (KAN), Program Nasional
Pemantapan Mutu Eksternal dari Departemen Kesehatan RI, AUSTOX, Urine
Toxicology Proficiency Programmed an Sample Control dan program pemantapan

mutu internal.

2.2 Natrium Siklamat

Natrium Siklamat pertama kali ditemukan oleh Michael Sveda tahun 1937.
Sejak tahun 1950 siklamat ditambahkan ke dalam makanan dan minuman (Cahyadi
2008). Siklamat merupakan nama grup yang meliputi senyawa kimia cyclamic acid,
sodium cyclamate, dan calcium cyclamate, dengan rumus molekul CsHi:NHSOsNa.
Siklamat merupakan bahan kimia sintetis yang dibuat dari cyclohexylamine melalui
proses sulfonasi dari chlorosulfonic acid dan sulfamic acid, yang diikuti dengan
netralisasi dengan hidroksida. nama lain siklamat dalam perdagangan dikenal
dengan sebutan antara lain: Assugrin, Sucaril dan Sucrosa (Branen et al., 1990).

Rumus bangun natrium siklamat dapat dilihat pada gambar 2.1.

L%
N/S\Oe Na®
H

(Sumber : Wibowotomo, 2010)

Gambar 2.1. Struktur kimia natrium siklamat



Siklamat umumnya dalam bentuk garam kalsium, kalium, dan natrium
siklamat. garam siklamat berbentuk kristal putih, tidak berbau, tidak berwarna,
dan mudah larut dalam air dan etanol. Sifat fisik siklamat tahan panas, sehingga
sering digunakan dalam makanan yang diproses dalam suhu tinggi misalnya
makanan dalam kaleng. Siklamat mempunyai tingkat kemanisan 30 kali dari gula.
rasa manis siklamat masih dapat dirasakan pada tingkat pengenceran 1 : 10 ( dalam
liter ), meskipun memiliki tingkat kemanisan yang tinggi dan rasanya enak (tanpa
rasa pahit) tetapi siklamat dapat membahayakan kesehatan.

Sifat fisikokimia beberapa senyawa siklamat antara lain asam siklamat
mempunyai solubilitas cairan baik (1 g/7,5 ml) bersifat asam kuat dengan pH 10%
larutan cair 0,8-1,6. Sodium dan kalsium siklamat bersifat elektrolit kuat,
terionisasi dengan kuat dalam larutan encer, serta mempunyai sedikit kapasitas
bufer. Garam siklamat dalam bentuk kristal mudah larut air (1 g/4-5 ml) pada
konsentrasi jauh melebihi normal, serta mempunyai kelarutan terbatas dalam
minyak dan pelarut non polar (Furia, 1980).

Siklamat stabil terhadap suhu tinggi dan suhu rendah serta mudah larut dalam
air sehingga banyak digunakan sebagai pemanis non kalori dalam produk-produk
minuman, confectionery, dessert, makanan diet, serta produk olahan buah sayur.
Siklamat mempunyai intensitas kemanisan 30 kali sukrosa, tidak memberikan after
taste, serta mempunyai efek sinergis pada penggunaan dengan sakarin pada
perbandingan 10:1 (Furia, 1980).

Berdasarkan Peraturan BPOM Republik Indonesia Nomor 4 Tahun 2014
tentang batas maksimum penggunaan bahan tambahan pangan pemanis, kadar
siklamat yang diperbolehkan dalam produk minuman adalah sebesar 250-350
mg/kg(Cahyadi, 2008).

2.3 Spektrofotometri UV-Visible untuk analisis siklamat

Spektrofotometer UV-Visible adalah spektrofotometri gabungan antara
spektrofotometer ultraviolet dan visible. spektrofotometer UV-Visible digunakan
dalam analisis kuantitatif. Metode ini digunakan pada sampel berwarna maupun

tidak berwarna, Jangkauan panjang gelombang untuk daerah UV adalah 200-400



nm, dan jangkauan panjang gelombang untuk daerah Visible adalah 400-800 nm.
Output yan dihasilkan berupa absorbansi proposional terhadap konsentrasi spesi

absorban, dan tidak semua molekul dapat diserap radiasi UV.

Metode spektrofotometri UV-Visible dipakai untuk analisis molekul-molekul
yang strukturnya terdapat ikatan rangkap terkonjugasi atau mengandung kromofor
dan auksokrom. Kromofor merupakan semua gugus atau atom dalam senyawa
organik yang mampu menyerap sinar ultraviolet dan sinar tampak. panjang
gelombang maksimum juga dipengaruhi oleh pelarut dan struktur molekul kimia
yang mengandung kromofor. pada molekul organik dikenal pula istilah auksokrom
yang merupakan gugus fungsional yang mempunyai elektron bebas seperti: OH; -
O. —-NHg; dan —OCHa. terikatnya gugus auksokrom pada gugus kromofor akan
mengakibatkan pergeseran pita absorpsi menuju panjang gelombang yang lebih
besar (pergeseran batokromik) disertai peningkatan intensitas (pergeseran
hiperkromik) (Rohman, 2007). dilihat dari strukturnya, natrium siklamat memiliki
gugus auksokrom yaitu -OH; -NH dan gugus kromofor yaitu benzena; S=O pada
panjang gelombang maksimum 210 nm. Sehingga metode spektrofotometri ini
dapat digunakan untuk menentukan kadar siklamat.

Jenis spektrofotometer UV-Visible terbagi menjadi dua yaitu spektrofotometer
UV-Visible single beam (berkas tunggal) yang terdiri dari satu berkas sinar yang
dilewatkan melalui kuvet dan spektrofotometer UV-Visible double beam.
Spektrofotometer UV-Visible double beam memiliki sumber sinar yang terbagi
menjadi dua berkas cermin yaitu berkas pertama dari kuvet berisi blanko dan berkas
kedua yang berisi larutan standar atau larutan sampel. kerja spektrofotometer UV-
Visible dimulai dari sumber sinar yakni sinar polikromatis yang melewati
monokromator, lalu sinar monokromatis dilewatkan melalui kuvet berisi larutan
contoh maka akan menghasilkan sinar yang di transmisikan serta di terima oleh
detektor untuk diubah menjadi energi listrik yang kekuatannya dapat diamati oleh

detektor. Data yang dihasilkan dapat berupa absorban atau transmitan.



Recorder
Sumber Monokro Kuvet Detektor dan
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Gambar 2.2. Rangkaian alat spektrofotometer UV-Visible (Monica,
2013).

Komponen spektrofotometer UV-Visible yaitu:

1.

Sumber Sinar Alat ini memiliki dua fungsi yaitu untuk memberikan energi pada
daerah panjang gelombang sesuai keinginan pengukuran dan mempertahankan
intensitas sinar yang konstan selama pengukuran. Alat ini menggunakan 2
kombinasi sinar yaitu sinar tampak dan sinar ultra violet yang mana sinar
tampak menggunakan lampu wolfram (320-2500 nm) serta lampu hydrogen
atau deuterium (160 -375 nm).

Monokromator Monokromator adalah komponen yang digunakan untuk
mengubah sinar polikromatis menjadi monokromatis.

Kuvet Kuvet (sel) merupakan tempat penyimpanan sampel yang akan diukur
serapannya. Kuvet diletakkan pada jalan cahaya dari monokromator.

Detektor Detektor fungsinya sebagai pengubah energi cahaya menjadi energi
listrik, energi cahaya yang ditransmisikan jatuh mengenai suatu besaran yang
terukur.

Amplifier Sinyal listrik yang dihasilkan sangat lemah sehingga dibutuhkan
amplifier agar sinyal dapat diukur. Amplifier ini berfungsi untuk menangkap
isyarat masuk (input) dari rangkaian detektor dan melalui beberapa proses
elektronik tertentu sehingga dapat menghasilkan suatu isyarat keluar (output)
yang beberapa kali lebih besar dari isyarat masuk (input).

Record dan komputer Recorder dan computer berfungsi untuk membaca sinyal
listrik yang dihasilkan pada detektor serta telah diperkuat arusnya oleh amplifier

agar di konversikan ke dalam besaran absorbansi atau % transmitan.



2.4 Validasi Metode

Validasi metode analisis bertujuan untuk memastikan dan mengkonfirmasi
bahwa metode analisis tersebut sudah sesuai untuk peruntukannya. Validasi
biasanya diperuntukkan untuk metode analisa yang baru dibuat dan dikembangkan.
sedangkan untuk metode yang memang telah tersedia dan baku (misal dari AOAC,
ASTM, dan lainnya), namun metode tersebut baru pertama kali akan digunakan di
laboratorium tertentu, biasanya tidak perlu dilakukan validasi, namun hanya
verifikasi  (Riyanto,2014). Beberapa parameter analisis yang harus

dipertimbangkan dalam validasi metode dibawah ini:

2.4.1 Linieritas

Liniearitas adalah kemampuan (dalam rentang) metode analisis memberikan
respon secara langsung atau bantuan transformasi matematik yang baik, untuk
mendapatkan hasil dari variable data (absorbansi dan rentang kurva) dimana secara
langsung proposional dengan konsentrasi (sesuai analit) dalam contoh kisaran yang
ada, serta untuk mengetahui kemampuan standar dalam mendeteksi analit dalam
contoh (Chown et al., 2004). Artinya liniearitas suatu metode digunakan untuk
mengetahui kemampuan standar, sehingga dapat membuktikan adanya hubungan
linier antara konsentrasi analit dengan respon detektor.

Uji linearitas dilakukan dengan suatu larutan baku yang terdiri atas minimal
5 konsentrasi yang naik dengan rentang 50-100% dari rentang komponen uji.
Kemudian data diproses dengan menggunakan regresi linear, sehingga dapat
diperoleh respon linier terhadap konsentrasi larutan baku dengan nilai koefisien
korelasi diharapkan mendekati 1 atau diatas 0,995 untuk suatu metode analisis yang
baik. Rentang metode adalah pernyataan konsentrasi terendah dan tertinggi analit
yang mana metode analisis memberikan kecermatan, keseksamaan dan linearitas
yang dapat diterima. Sebagai parameter adanya hubungan linear , digunakan
koefisien korelasi (r) pada analisis regresi linear y=bxza. hubungan linier yang ideal
dicapai jika nilai b = 0 dan r = +1 atau -1 tergantung pada arah garis. Nilai a pada
regresi linier menunjukkan kepekaan analisis terutama instrumen yang digunakan
(Harmita, 2004).



2.4.2 Limit of Detection (LOD) dan Limit of Quantitation (LOQ)
limit of detection (LOD) merupakan jumlah atau konsentrasi terkecil analit

dalam sampel yang dapat dideteksi, namun tidak perlu diukur sesuai dengan nilai
sebenarnya. limit of quantitation (LOQ )adalah jumlah analit terkecil dalam sampel
yang dapt ditentukan secara kuantitatif pada tingkat ketelitian dan ketepatan yang
baik. Limit kuantitas merupakan parameter pengujian kuantitatif untuk konsentrasi
analit yang rendah dalam matriks yang kompleks dan digunakan untuk menentukan
adanya pengotor atau degradasi produk. Limit deteksi dan limit kuantitasi dihitung
dari rerata kemiringan garis dan simpangan baku intersep kurva standar yang
diperoleh. Menurut Riyanto (2014), Cara menentukan LOD dan LOQ ada tiga cara,
yaitu :
1. Signal-to-noise

Signal-to-noise dilakukan dengan mengukur signal berupa konsentrasi analit
di setiap puncak. (Gupta dan Alankar, 2011). Kebisingan dapat ditentukan secara
manual dengan antointegrator instrumen. LOD merupakan signal to noise rasio
dari 3, sedangkan LOQ merupakan signal to noise rasio dari 10.
2. Blanko

Penentuan nilai LOD dan LOQ dengan metode blanko dapat dilakukan ketika
nilai standar deviasi (SD) tidak nol. Nilai LOD pada sampel didapatkan dari nilai
konsentrasi analit ditambah dengan tiga kali dari standar deviasi (SD), dan nilai
LOQ didapatkan dari nilai konsentrasi analit ditambah dengan sepuluh kali dari
standar deviasi (SD). Rumus Uji LOD dan LOQ:

LOD =X +3.SD (1)
LOQ =X +10.SD (2)

Dimana X merupakan konsentrasi rata-rata blanko, sedangkan SD merupakan
standar deviasi dari blanko.
3. Kurva kalibrasi.

Penggunaan kurva kalibrasi untuk menentukan nilai LOD dan LOQ diperoleh
dari persamaan regresi linier yang dapat diasumsikan dengan nilai y berhubungan
dengan konsentrasi sebagai nilai x pada rentang nilai konsentrasi dengan rentang

tertentu. Persamaan yang dihasilkan dari kurva kalibrasi sebagai berikut:
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y=bx+a 3)
Persamaan yang dihasilkan digunakan untuk menghitung sensitifitas dan nilai LOD
dan LOQ dari perhitungan nilai standar deviasi yang dihasilkan. Sehingga
penentuan nilai LOD dan LOQ yang dihasilkan dari kurva kalibrasi dapat

dirumuskan:

LoD = 2230k )

LOD = %(y/) (5)

Dimana Sa merupakan nilai perhitungan dari standar deviasi yang dihasilkan dan

nilai b merupakan nilai slope yang dihasilkan dari persamaan kurva kalibrasi.

2.4.3 Presisi

Presisi merupakan ukuran keterulangan metode analisis dan biasanya
diekspresikan sebagai simpangan baku relatif dari sejumlah sampel yang berbeda
signifikan secara statistik. Sesuai dengan ICH, presisi harus dilakukan pada 3
tingkatan yang berbeda yaitu:

1. Keterulangan yaitu ketepatan (precision) pada kondisi percobaan yang sama
(berulang) baik orangnya, peralatannya, tempatnya, maupun waktunya.

2. Presisi antara yaitu ketepatan (precision) pada kondisi percobaan yang berbeda,
baik orangnya, peralatannya, tempatnya maupun waktunya.

3. Ketertiruan merujuk pada hasil-hasil dari labortorium yang lain.

Dokumentasi presisi seharusnya mencakup: simpangan baku, simpangan
baku relatif (RSD), atau koefisien variasi (CV), dan kisaran kepercayaan. Pengujian
presisi pada saat awal validasi metode seringkali hanya menggunakan 2 parameter
yaitu: keterulangan dan presisi antara. Reprodusibilitas biasanya dilakukan ketika
akan melakukan uji banding antar laboratorium (Rohman, 2007). Kriteria seksama
diberikan jika metode memberikan nilai simpangan baku relatif (RSD) atau
koefisien variasi (CV) sebesar <2%. Namun, kriteria ini fleksibel tergantung

11



konsentrasi analit yang dianalisis (APVMA, 2004). Berdasarkan Konsentrasi
contoh ditunjukan pada Tabel 4.1.

Tabel. 4.1. Daftar Nilai Presisi Berdasarkan Konsentrasi Contoh

Jumlah komponen terukur dalam sampel (x) Tingkat presisi (y)
X > 10% y < 2%
1% < x = 10% y<2%
01%<x=>1% y<10%
X <0,1% y <20 %

Sumber : (APVMA, 2004)
Uji presisi dilakukan pada pengujian untuk mengetahui kedekatan kesesuaian
antara hasil uji yang satu dengan hasil yang lain yang merupakan Relative Standar
Devistion (%RSD). Penentuan presisi dapat menggunakan persamaan berikut :

SD
%RSD = ? x 100% (6)
Keterangan :
SD : standar deviasi
X - nilai rata-rata

RSD : Relative Standar Devistion
Horwitz, Kamps, dan Boyer pada tahun 1980 menunjukkan bahwa berbagai analit
menunjukkan hubungan antar koefisien rata-rata variasi (CV) dinyatakan sebagai
kekuatan 2, dengan konsentrasi terukur dinyatakan dengan pangkat 10, independen
dari metode yang menunjukkan. Hubungan antar koefisien rata-rata variasi (CV)
dinyatakan dalam persamaan berikut:

%RSD %Horwitz = 2(1-0:5109 ©) (7)

Nilai C adalah konsentrasi analit yang dinyatakan sebagai fraksi massa berdimensi.

Fraksi massa berdimensi menunjukkan oembilang dan penyebut memiliki satuan

yang sama (Riyanto, 2014).
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2.4.4 Akurasi

Akurasi merupakan ketelitian metode analisis atau kedekatan antara nilai
terukur dengan niai yang diterima baik nilai konvensi, nilai sebenarnya atau nilai
rujukan. Akurasi diukur sebagai banyaknya analit yang diperoleh kembali pada
suatu pengukuran dengan melakukan spiking pada suatu sampel. Untuk pengujian
senyawa obat, akurasi diperoleh dengan membandingkan hasil pengukuran dengan
bahan rujukan standar (Standar reference material, SRM). Untuk
mendokumentasikan akurasi, ICH merekomendasikan pengumpulan data dari 9 kali
penetapan kadar dengan 3 konsentrasi yang berbeda (misal 3 konsentrasi dengan 3
kali replikasi). Data harus dilaporkan sebagai persentase perolehan kembali
(Rohman, 2007)

Cara pengolahan data akurasi dapat dilakukan dengan beberapa Metode salah
satunya Metode penambahan standar (standard addition method) Recovery yang
ditentukan dengan cara sampel dianalisis lalu sejumlah analit yang diperiksa
(standar atau pure analit) ditambahkan kedalam sampel kemudian dianalisis
kembali. Selisih kedua hasil dibandingkan dengan kadar yang sebenarnya. Jika
analist yang ditambahkan mengganggu pengukuran, contohnya menyebabkan
kekurangan pereaksi dan mengubah pH, maka metode ini tidak dapat digunakan

(Riyanto, 2014) Penentuan recovery dapat menggunakan persamaan berikut:

%Recovery = Clc—scz % 100% ®)

Keterangan :

C:: konsentrasi dari analit dalam contoh ditambah analit (mg/L)

Cz : konsentrasi dari analit dalam contoh (mg/L)

Cs : konsentrasi analit yang ditambahkan kedalam contoh (mg/L)

Terdapat beberapa kesalahan yang diizinkan pada setiap konsentrasi analit pada

matriks, yaitu sebagai berikut :
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Tabel 2.2. Daftar Nilai Recovery Berdasarkan Konsentrasi Contoh

Analit pada matriks sampel (A) Recovery yang diterima (%)
10 < A < 100% 98-102
1<A<10% 97-103
0,1<A<1% 95-105
0,001<A<01% 90-107
100 ppb < A< 1 ppm 80-110
10 ppb < A < ppb 60-115
1ppb < A< ppb 40-120

Sumber : (Harmita, 2004)

2.4.5 Ketidakpastian Pengukuran

Prosedur estimasi ketidakpastian pengukuran harus dipenuhi dan diterapkan
di laboratorium pengujian atau kalibrasi. Sumber-sumber ketidakpastian dapat
berasal dari sampling, preparasi contoh, peralatan, instrumen, kesalahan acak dan
sistematis, serta personil. Estimasi ketidakpastian dalam analisa kimia ditentukan
dengan cara fishbone (Pramono,2014).

Ketidakpastian(u) adalah suatu parameter yang menetapkan rentang nilai
yang di dalamnya terdapat nilai benar (true value). Ketidakpastian memadukan
semua kesalahan yang diketahui menjadi suatu rentang tunggal. Nilai
ketidakpastian ditunjukkan dengan tanda “ + *“. Contoh suatu hasil pengukuran
dinyatakan dengan X+U unit, maka rentang hasil pengukuran tersebut adalah X-U
sampai X+U. Menghitung rentang tersebut dikenal sebagai pengukuran
ketidakpastian (uncertainty measurement) (Pramono,2014).

Estimasi ketidakpastian merupakan indikator yang dapat digunakan untuk
menentukan kehandalan atau kapabilitas suatu laboratorium pengujian atau
kalibrasi. Ketidakpastian menunjukkan bahwa Laboratorium tersebut sudah
memperhitungkan faktor kesalahan dalam penentuan nilai true value (nilai benar).
Ketidakpastian juga digunakan untuk mengevaluasi unjuk kerja laboratorium-

laboratorium uji yang ikut dalam uji profisiensi.
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BAB I
METODOLOGI PENELITIAN
3.1 Alat
Alat yang digunakan yaitu: Spektrofotometri UV-Visible, kuvet, neraca
analitik, spatula, corong pisah 100 mL, pipet ukur 10 mL, labu ukur 25 mL dan 500
mL, dan beaker glass 100 mL.

3.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini yaitu: Sirup, Standar Na
Siklamat, H2SO4 30% (Merck,96%), CsH12 (Merck 99,99%), NaOCI (Merck, 12%),
NaOH 0,5 N (Merck, 98%), akuades dan kertas seka.

3.3 Cara Kerja
3.3.1 Pembuatan Larutan Baku Siklamat 4000 mg/L

Seratus mg standar Na siklamat dimasukkan kedalam labu ukur 25 mL, lalu
dilarutkan dengan akuades hingga tanda batas, dinding labu ukur diseka dan gojog

hingga homogen. pindahkan larutan kedalam botol reagen dan diberi label.

3.3.2 Pembuatan Larutan H2SO4 30 %

Sebanyak 156,25 mL asam sulfat pekat 96 % dimasukkan kedalam Labu
ukur 500 mL yang berisi = 100 mL akuades, Lalu dilarutkan dengan akuades
hingga tanda batas dinding labu ukur diseka dan gojog hingga homogen. tunggu

hingga dingin dan pindahkan larutan kedalam botol reagen dan diberi label.

3.3.3 Pembuatan larutan NaOH 0,5 N

Sepuluh gram kristal NaoH ditimbang kemudian dimasukkan kedalam gelas
beaker 250 mL, lalu dilarutkan dengan akuades + 100 mL, dipindahkan larutan ke
dalam labu ukur 500 mL lalu ditambahkan dengan akuades hingga tanda batas,
dinding labu ukur diseka dan gojog hingga homogen. pindahkan larutan kedalam
botol reagen dan diberi label.
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3.3.4 Pembuatan Kurva Kalibrasi
Larutan baku Siklamat 4000 mg/L dibuat deret standar dengan konsentrasi
0 mg/L; 100 mg/L; 200 mg/L; 300 mg/L; 400 mg/L; 500 mg/L, pengenceran
dilakukan dengan rumus :
V1.C1=V2.C, (8)
masing-masing dipipet sebanyak 0 mL; 0,25 mL; 0,50 mL; 0,75 mL; 1 mL; 1,25
mL ke dalam Corong pisah yang telah berisi akuades 25mL, lalu ditambahkan 5
mL H2SO4 30%, 10 mL CesH12 dan 2 mL NaOCI, ekstrasi selama 2 menit. lapisan
CeH12 (fase atas) akan berwarna kuning. lapisan bawah dibuang, lapisan CsH12 (fase
atas) ditambahkan dengan 25 mL NaOH 0,5 N, ekstrasi selama 2 menit. fase bawah
dibuang. fase atas ditambahkan dengan 25 mL aquades, ekstrasi selama 2 menit.
fase bawah dibuang, fase atas dimasukkan ke dalam tabung ulir 10 mL. Masing —
masing larutan seri kurva kalibrasi diukur dengan dengan panjang gelombang

maksimum 314 nm.

3.3.5 Penentuan Kadar Siklamat pada Sirup

5 gram sampel sirup ditimbang ke dalam gelas beaker sebanyak 7 kali, masing
— masing sampel dilarutkan dengan akuades 25mL, lalu ditambahkan 5 mL H>SO4
30%, 10 mL CesH12 dan 2 mL NaOCI, ekstrasi selama 2 menit. lapisan CsHi2 (fase
atas) akan berwarna kuning. lapisan bawah dibuang, lapisan CeHi> (fase atas)
ditambahkan dengan 25 mL NaOH 0,5 N, ekstrasi selama 2 menit. fase bawah
dibuang. fase atas ditambahkan dengan 25 mL aquades, ekstrasi selama 2 menit.
fase bawah dibuang, fase atas dimasukkan ke dalam tabung ulir 10 mL. Masing —
masing larutan sampel diukur dengan dengan panjang gelombang maksimum 314

nm. Perhitungan kadar sampel ditentukan dengan rumus :

Konsentrasi (mg/L)xVolume (mL)

Kadar (mg/Kg)= —5 5ot penimbangan (gram)

X FK 9)
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3.3.6  Limit of detection (LOD) dan limit of quantitation (LOQ)
Penentuan batas deteksi menggunakan hasil dari data konsentrasi deret
standar yang telah diukur serapannya pada alat spektrofotometer UV-Visible. Nilai
LOD dan LOQ ditentukan dengan rumus :
_3xS()

LOD = (10)
slope
10 x S (¥/x)
LOQ=—7—"T" (11)
slope

3.3.7 Penentuan Presisi
Penentuan presisi dilakukan dengan melakukan pegulangan pengukuran
sampel sebanyak 7 kali dengan perlakuan yang sama dan dihitung nilai RSDnya

(<2%). Rumus yang digunakan yaitu:
SD
%RSD = X x 100% (12)

RSD = Relative standard deviation
SD = Standar Deviasi

X = Rata-rata nilai pengujian

3.3.8 Penentuan Akurasi

Pembuatan larutan pada penentuan akurasi dengan cara menambahkan larutan
standar dengan sampel. Sampel sebanyak 5 gram dilarutkan dalam 25 mL akuades
dimasukkan ke dalam corong pisah dan ditambahkan Larutan standar Na Siklamat
4000 mg/L sebanyak 0,75 mL, 5 mL H>SO4 30%, 10 mL C¢H12 dan 2 mL NaOCl,
ekstrasi selama 2 menit. lapisan CeHi2 (fase atas) akan berwarna kuning. lapisan
bawah dibuang, lapisan CsH1> (fase atas) ditambahkan dengan 25 mL NaOH 0,5 N,
ekstrasi selama 2 menit. fase bawah dibuang. fase atas ditambahkan dengan 25 mL
aquades, ekstrasi selama 2 menit. fase bawah dibuang, fase atas dimasukkan ke

17



dalam tabung ulir 10 mL. Larutan spike diukur dengan dengan panjang gelombang

maksimum 314 nm. Rumus yang digunakan yaitu :

Cl_CZ

%Recovery = x 100% (12)

S

3.3.9 Penentuan nilai ketidakpastian

Nilai estimasi ketidakpastian berasal dari penyumbang ketidakpastian
yang memengaruhi kadar siklamat pada sampel sirup. Penentuan estimasi
ketidakpastian yaitu membuat langkah kerja penentuan siklamat, membuat diagram
tulang ikan (fish bone) sesuai dengan rumus matematika. Menghitung

ketidakpastian gabungan dan menghitung ketidakpastian diperluas.

3.3.10 Uji Perbandingan

Pengujian ini menggunakan uji homogenitas untuk mengetahui varians data
sampel. Berdasarkan hasil pengujian, data yang dimasukkan merupakan variasi data
kadar dan konsentrasi antara siklamat tanpa koreksi blangko dan dengan siklamat
koreksi blangko. Menggunakan uji t statistik, jika t hitung > t tabel maka Ho ditolak

dan Ha diterima sebaliknya jika t hitung < t tabel maka Ho diterima dan Ha ditolak.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Pengaruh koreksi blangko terhadap penentuan Kadar Siklamat

Pengaruh koreksi blangko terhadap penentuan kadar siklamat dalam sirup
menggunakan uji t kadar dan konsentrasi antara siklamat tanpa koreksi blangko dan
dengan siklamat koreksi blangko. metode koreksi blangko maka absorbansi baik itu
standar maupul sampel ataupun spike dikurangi dengan besarnya blangko. sebagai
dasar pengambilan keputusan hasil pengujian siklamat koreksi blangko dan dengan
siklamat koreksi blangko keduanya dibandingkan dengan melakukan uji beda. uji t
digunakan dalam uji komprasi, yaitu salah satu alat statistik yang memiliki tujuan
untuk membandingkan antara dua kondisi yang sedang dianalisis berupa data
berskala interval/rasio, apakah terdapat perbedaan yang signifikan atau tidak
(Yulingga, 2017). Menurut sugiyono (2010), pengujian hipotesis yang diajukan
dapat diterima atau ditolak, oleh karena itu ada beberapa kriteria pengujian yang
digunakan pada statistik jika t hitung > t tabel maka ho ditolak dan ha diterima
sebaliknya jika t hitung < t tabel maka ho diterima dan ha ditolak. hasil analisis
penentuan kadar siklamat tanpa koreksi blangko dan dengan koreksi blangko
dilakukan uji t pada konsentrasi dan kadar sirup keduanya. Pada hasil uji t kadar
diperoleh nilai t hitung <t tabel = 0,062 < 2,178 maka ho diterima yang artinya
tidak ada perbedaan rata-rata kadar sampel antara siklamat tanpa koreksi blangko
dan dengan siklamat koreksi blangko. analisis konsentrasi diperoleh nilai t hitung
<t tabel = 0,062 < 2,178 Maka Ho diterima yang artinya tidak ada perbedaan rata-
rata konsentrasi sampel antara siklamat tanpa koreksi blangko dan dengan koreksi
blangko. dilihat dari hipotesis keduanya menunjukan tidak ada perbedaan yang
signifikan terhadap hasil pengujian kadar siklamat tanpa koreksi blangko dan
dengan koreksi blangko. metode koreksi blangko tidak ada pengaruh terhadap nilai

pengujian penentuan kadar siklamat menggunakan spektrofotometri UV-Visible.
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4.1.1 Penentuan Kadar Siklamat

Sampel yang digunakan pada penelitian yaitu minuman Sirup jajanan yang
dijual di daerah sekitar Laboratorium kesehatan daerah DKI Jakarta. Pengaruh
sampel pada penelitian ini yaitu sampel merupakan minuman jajanan yang
menggunakan pemanis.

Prinsip dasar penentuan kadar siklamat pada sirup yaitu natrium siklamat akan
bereaksi dengan hipoklorit membentuk warna hijau kekuningan dimana intensitas
warna yang terbentuk dapat diukur dengan spektrofotometer UV-Visible dengan
panjang gelombang maksimum 314 nm. Apabila pada suatu sampel terdeteksi
mengandung natrium siklamat, reaksi antara siklamat dengan larutan hipoklorit
dalam suasana asam dan reaksi setelah penambahan NaOH dapat dilihat pada
Gambar 4.1.

° / o /OH
\s\ N
/ o o Y] N
NH £ OCI —= T + H0
cl
OH
o o0—cl
\S/\ O\s/
(e At
T 0Cl +2H —= N + HyO
: 1.
D=0 o—cl
O\S/\ o\s\
/ o /X
T +2NaOH —> T + NaOCl + H,0
Cl Na

Gambar 4.1. Reaksi antara siklamat dengan hipoklorit dan reaksi

setelah penambahan NaOH (Regina et al., 2015).

Sampel direaksikan dengan H.SO4 menghasilkan larutan tidak berwarna dan
panas. Penambahan H>SO4 bertujuan untuk mengubah natrium siklamat menjadi
asam siklamat. Larutan asam siklamat didinginkan, diekstrak dengan etil asetat

membentuk asam siklamat dalam fase organik. Selanjutnya asam siklamat
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diekstraksi ke dalam aquades. Hasil ekstrak tersebut berupa larutan tidak berwarna
yang kemudian ditambah NaOH dan sikloheksana. NaOH berfungsi untuk
memberikan suasana basa dan untuk membentuk kembali natrium siklamat. Pada
tahap ini yang diambil merupakan lapisan air yang tidak berwarna, karena siklamat
dalam bentuk garamnya yaitu Na-siklamat larut dalam air. Lapisan air tersebut
ditambah dengan H2SQOg, sikloheksana dan hipoklorit membentuk 2 lapisan, lapisan
atas (larutan sikloheksana jernih berwarna sedikit hijau kekuningan) dan lapisan
bawah tidak berwarna (lapisan air). Sikloheksana berfungsi sebagai pengekstrak
siklamat, sedangkan hipoklorit digunakan sebagai pereaksi untuk memberi warna
hijau kekuningan pada larutan yang mengandung siklamat. Pada lapisan
sikloheksana ini siklamat telah terekstrak di dalamnya dan diukur absorbansinya
pada panjang gelombang maksimum 314 nm.

Data perolehan kadar siklamat tanpa koreksi blangko dan dengan siklamat
koreksi blangko yang ditujukan pada Tabel 4.1.

Tabel 4.1. Data perolehan Kadar siklamat dalam Sirup

Kadar
) Kadar ) )
Konsentrasi ) Konsentrasi Siklamat
Pengulangan Siklamat
(mg/L) (mg/L) Zero Blank
(mg/kg)
(mg/kg)
Sirup 1 82,46 164,75 82,42 164,68
Sirup 2 82,94 165,72 82,91 165,65
Sirup 3 82,39 164,62 82,36 164,55
Sirup 4 82,00 163,84 81,97 163,77
Sirup 5 80,64 161,12 80,61 161,05
Sirup 6 80,18 160,19 80,14 160,13
Sirup 7 80,97 161,78 80,94 161,71

Dari Tabel 4.1. disebutkan tabel berupa hasil kadar siklamat tanpa koreksi
blangko dan dengan siklamat koreksi blangko memiliki rata-rata sebesar 163,15

mg/kg dan 163,08 mg/kg. Maka dapat disimpulkan bahwa sampel memenuhi syarat
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berdasarkan Peraturan BPOM Republik Indonesia Tahun 2014 tentang Bahan
Tambahan Pangan Pemanis yaitu sebesar 250-350 mg/kg.

4.1.2 Uji Perbandingan (uji t)

Uji t digunakan dalam uji komprasi, yaitu salah satu alat statistik yang
memiliki tujuan untuk membandingkan antara dua kondisi yang sedang dianalisis
berupa data berskala interval/rasio (Yulingga, 2017). Menurut sugiyono (2010),
pengujian hipotesis yang diajukan dapat diterima atau ditolak, oleh karena itu ada
beberapa kriteria pengujian yang digunakan pada statistik jika t hitung > t tabel
maka ho ditolak dan ha diterima sebaliknya jika t hitung < t tabel maka ho diterima
dan ha ditolak. hasil uji perbandingan kadar dan konsentrasi siklamat tanpa koreksi

blangko dan dengan siklamat koreksi blangko yang ditujukan pada Tabel 4.2.

Tabel 4.2. Uji t pada kadar dan konsentrasi siklamat

t-Test: Two-Sample Assuming Equal Variances

Kadar Konsentrasi
Kadar Siklamat  Konsentrasi  Siklamat
Siklamat koreksi Siklamat koreksi
(mg/kg) blangko (mg/L) blangko
(mg/kg) (mg/L)
Mean 163,148 163,078 81,658 81,623
Variance 4,418 4,418 1,107 1,107
Observations 7 7 7 7
Pooled Variance 4,418 1,107
Hypothesized Mean
Difference 0 0
df 12 12
t Stat 0,062 0,062
P(T<=t) one-tail 0,476 0,476
t Critical one-tail 1,782 1,782
P(T<=t) two-tail 0,951 0,951
t Critical two-tail 2,178 2,178

hasil uji t kadar diperoleh nilai t hitung < t tabel = 0,062 < 2,178 maka ho
diterima yang artinya tidak ada perbedaan rata- rata kadar sampel antara siklamat

tanpa koreksi blangko dan dengan siklamat koreksi blangko. untuk konsentrasi
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diperoleh nilai t hitung < t tabel = 0,062 < 2,178 maka ho diterima yang artinya
tidak ada perbedaan rata-rata konsentrasi sampel antara siklamat tanpa koreksi

blangko dan dengan siklamat koreksi blangko .

4.2 Validasi Metode
4.2.1 Linieritas

Larutan standar siklamat dibuat dari larutan baku standar Na Siklamat 4000
mg/L, dibuat deret standar dengan konsentrasinya 0; 100; 200; 300; 400; 500 mg/L
dan dilakukan pengukuran absorbansinya pada panjang gelombang maksimum 314
nm. Pembuatan larutan standar dibuat bertujuan untuk membuat kurva kalibrasi
dimana kurva tersebut dapat menentukan linieritas (koefisisen korelasi) dan
koefisisen determinasi antara konsentrasi dengan absorbansi. perolehan kurva
jalibrasi dan persamaan regresi dan koefisien determinasi yang ditujukan pada
Tabel 4.3.

Tabel 4.3. Data Kurva Kalibrasi

Siklamat tanpa koreksi blangko Siklamat koreksi blangko
konsentrasi Absorbansi konsentrasi Absorbansi
(mg/L) terukur (mg/L) Terkoreksi
0 0,00687 0 0

100 0,1971 100 0,19023

200 0,40882 200 0,40195

300 0,60634 300 0,59947

400 0,82809 400 0,82122

500 0,98549 500 0,97862

Persamaan Regresi Linier R?
Tanpa koreksi blangko y =0,002x + 0,0066 0,9986
Dengan koreksi blangko y = 0,002x - 0,0002 0,9986
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Hasil pengujian yang telah diperoleh pada persamaan garis regresi linier yang
sudah tertera pada Tabel 4.3 nilai yang didapat sebesar y=0,002x + 0,0066,
kemudian hasil linieritas didapat dengan nilai Koefisien determinasi (R?) 0,9986.
Metode zero blank nilai yang didapat sebesar y= 0,002x - 0,0002, kemudian hasil
linieritas didapat dengan nilai Koefisien determinasi (R?) 0,9986 Hubungan
absorbansi standar siklamat menunjukan bahwa nilai korelasi hasil pengujian
dikatakan linier, karena nilai determinasi yang dihasilkan sesuai dengan teoritis
>0,995. berdasarkan hasil kurva kalibrasi pada standar siklamat dapat ditarik
kesimpulan bahwa terdapat hubungan absorbansi dan konsentrasi kedua hubungan
tersebut linier dan data yang diperoleh dapat diterima. Nilai slope yang didapatkan
pada pengujian linieritas selanjutnya bisa digunakan untuk mencari limit deteksi

dan limit kuantisasi pada tahapan validasi.

4.2.2 Penentuan Limit of detection dan Limit of Quatification

Penentuan LOD dan LOQ pada penentuan kadar siklamat pada sirup
dilakukan untuk mengetahui kadar yang dihasilkan menunjukan hasil yang sesuai
atau tidak dengan kemampuan metode dan alatnya. Nilai LOD tersebut merupakan
nilai yang dijadikan acuan sebagai nilai kadar yang terendah yang masih dapat
dianalisis oleh alat dan nilai LOQ merupakan nilai yang terendah yang dapat
memenuhi kuantitasi akurasi dan presisi. Penentuan kadar siklamat memiliki nilai
LOD dan LOQ yang ditujukan pada Tabel 4.4.

Tabel 4.4. Hasil LOD dan LOQ

Siklamat tanpa koreksi

koreksi blangko

blangko
N 4 4
Sy/x 0,0158 0,0158
LOD (mg/L) 23,749 23,762
LOQ (mg/L) 79,166 79,206
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Sampel masing-masing pemanis berasal dari 6 konsentrasi standar yang
berbeda kemudian dicari Sy/x untuk dikalikan 3 sebagai LOD dan dikalikan 10
sebagai nilai LOQ. keduanya dibagi slope yang didapat pada linieritas. berdasarkan
tabel 4.4 dapat dilihat nilai LOD dan LOQ siklamat tanpa koreksi blangko masing-
masing Sebesar 23,75 mg/L dan 79,16 mg/L, LOD dan LOQ Siklamat dengan
metode koreksi blangko masing-masing Sebesar 23,762 mg/L dan 79,21 mg/L.

Nilai LOD menunjukkan jumlah terkecil analit dalam sampel yang masih
dapat dideteksi. LOQ menunjukkan kuantitas terkecil dari analit yang masih dapat
memenuhi kriteria ketelitian. Masing-masing nilai LOD dan LOQ pada standar
siklamat masih berada dalam rentang konsentrasi dari standar siklamat.

4.2.3 Penentuan Presisi

Presisi adalah ukuran yang menunjukkan derajat kesesuaian antara hasil uji
individual, diukur melalui penyebaran hasil individual dan rata-rata jika prosedur
yang dilakukan secara berulang-ulang pada sampel yang diambil dengan campuran
yang homogen (Riyanto, 2014). Penentuan presisi pada pengujian ini dilakukan
sebanyak tujuh kali yang dilakukan pada jenis sampel yang sama. Hasil analisis
pengukuran presisi siklamat dalam sirup ditampilkan pada Tabel 4.5. sebagai
berikut:

Tabel 4.5. Hasil Presisi

Siklamat tanpa koreksi _ )
Siklamat koreksi blangko

blangko
N 6 6
SD 2,102 2,102
% RSD 1,28 1,28

Berdasarkan Tabel 4.5 diperoleh hasil yang didapatkan dalam bentuk
%RSD pada sampel Sirup sebesar 1,28 artinya data dikatakan presisi. simpangan
baku relatif (RSD) yang baik yaitu tidak lebih dari 2%.
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4.2.4 Penentuan Akurasi

Akurasi adalah ukuran yang menunjukkan hasil analis dengan kadar analit
yang sebenarnya yang diterima (Riyanto,2014). Akurasi dinyatakan sebagai persen
perolehan kembali (recovery). Cara pengolahan data akurasi dalam penelitian ini
dilakukan dengan metode penambahan standar. Hasil analisis siklamat pada sirup

ditampilkan pada Tabel 4.6. sebagai berikut:

Tabel 4.6. Hasil Akurasi

Siklamat tanpa ) _
_ Siklamat koreksi blangko
koreksi blangko

Absorbansi 0,67694 0,67007
Konsentrasi terbaca (mg/L) 335,17 335,13
Konsentrasi sebenarnya
300 300
(mg/L)
% Recovery 84,50 84,50

Perolehan kembali (recovery) dengan konsentrasi 100 ppb < A <1 ppm, maka
rentang keberterimaan pada rentang 80-110%. berdasarkan Tabel 4.6. diperoleh
hasil yang didapatkan dalam bentuk %Recovery pada sampel dan spike siklamat
tanpa koreksi blangko dan dengan siklamat koreksi blangko sebesar 84,50%. Hasil
penelitian menunjukkan bahwa sampel sirup berada pada rentang keberterimaan

atau akurat.

4.3.5 Estimasi Ketidakpastian

Estimasi ketidakpastian dilakukan untuk mengetahui penyumbang kesalahan
terbesar pada suatu pengujian. Estimasi Ketidakpastian pengukuran merupakan
salah satu hal penting dalam pengukuran, karena dapat memberikan hasil
penyumbang kesalahan pengukuran yang dilakukan terhadap alat, bahan, maupun
pengujian sampel. Indikasi estimasi ketidakpastian pada pengukuran konsentrasi
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pemanis siklamat terdapat beberapa faktor yakni konsentrasi, pengulangan, dan
faktor pengenceran. Estimasi ketidakpastian pemanis siklamat dapat dilihat pada

gambar 4.2.

Konsentrasi

Kurva Kalibrasi

.| Kadar Sampel

(mg/kg)
Kalibrasi Kalibrasi
Gelas Ukur Pipet Ukur

Pengulangan

Faktor
Pengenceran

Gambar 4.2. Diagram Estimasi Ketidakpastian

Diagram tulang ikan pada gambar 4.2. menunjukan faktor-faktor yang dapat
memengaruhi hasil kadar pemanis siklamat tanpa koreksi blangko dan dengan
siklamat koreksi blangko. Selanjutnya diagram tulang ikan tersebut di cari nilai
estimasi ketidakpastiannya untuk mengetahui yang menjadi faktor penyumbang
kesalahan terbesar dari penentuan kadar siklamat .

1. Penentuan Ketidakpastian Baku asal konsentrasi

Dari proses analisis diperoleh hasil ketidakpastian baku ditunjukan identitas Tabel
4.7.

Tabel 4.7. Ketidakpastian baku konsentrasi siklamat tanpa koreksi blangko

dan dengan Siklamat koreksi blangko
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Variabel Ketidakpastian Nilai Ketidakpastian

Volume gelas ukur (pv) 0,1032 mL
Volume Pipet ukur (uv) 0,04127 mL

Berdasarkan tabel 4.7. dapat dilihat bahwa ada 2 variabel yang ditentukan
ketidakpastian bakunya, yaitu volume gelas ukur (pv) dan volume pipet ukur (uv)
yang diuraikan sebagai berikut:

1) Ketidakpastian baku volume

Ketidakpastian baku volume dipengaruhi oleh kalibrasi gelas ukur dan faktor
muai sehingga ketidakpastian baku volume (uv) diperoleh dari gabungan antara
ketidakpastian asal kalibrasi dan faktor muai.

Nilai ketidakpastian asal konsentrasi (Sx) siklamat tanpa koreksi blangko
sampel sirup yang diperoleh yaitu 5,80mg/L dan ketidakpastian konsentrasi (Sx)
siklamat dengan koreksi blangko yaitu 5,80 mg/L.

2) Ketidakpastian gabungan

Penentuan ketidakpastian gabungan diperoleh dari penentuan ketidakpastian
baku, langkah selanjutnya yaitu ditentukan nilai ketidakpastian gabungannya. Nilai
ketidakpastian gabungan diperoleh dari gabungan antara ketidakpastian baku
konsentrasi, ketidakpastian pengulanagan, dan ketidakpastian faktor pengenceran.
Nilai ketidakpastian gabungan siklamat tanpa koreksi blangko dan siklamat dengan
koreksi blangko pada sampel sirup yaitu sebesar 129,78 dan 129,73
3) Penentuan ketidakpastian diperluas

Ketidakpastian diperluas diperoleh dari ketidakpastian gabungan dikali dengan
faktor cakupan. Ketidakpastian diperluas dari pengukuran siklamat tanpa koreksi
blangko dan siklamat dengan koreksi blangko pada sampel sirup menunjukan
besarnya nilai ketidakpastian diperluas dari penentuan siklamat sampel sirup
259,57 dan 259,46
4) Penyumbang ketidakpastian

Penentuan penyumbang ketidapastian diperoleh dari ketidakpastian baku
dibagi dengan ketidakpastian baku relatif. Penyumbang ketidakpastian dari

pengukuran siklmaat pada sampel sirup dipengaruhi oleh konsentrasi, pengulangan,
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dan faktor pengenceran. Prosentase masing-masing penyumbang ketidakpastian

sampel sirup dapat dilihat pada Gambar 4.3.

20.94%

12.07%

konsentrasi pengulangan faktor pengenceran

Gambar 4.3. Diagram penyumbang ketidakpastian siklamat tanpa koreski
blangko dan dengan koreksi blangko
Berdasarkan diagram diatas nilai penyumbang ketidakpastian sampel sirup tanpa
koreksi blangko dan dengan koreksi blangko hasil keduanya sama. Penyumbang
ketidakpastian terbesar diperoleh dari konsentrasi yaitu sebesar 66,98%.

Penyumbang ketidakpastian terkecil diperoleh dari pengulangan sebesar 12,07%.
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BAB V
KESIMPULAN DAN SARAN

5.1 Kesimpulan
Berdasarkan hasil praktik kerja lapangan yang telah dilaksanakan di
Laboratorium Kesehatan Daerah Jakarta dapat disimpulkan sebagai berikut:

1. Hasil kadar pemanis siklamat tanpa koreksi blangko dan siklamat koreksi
blangko memiliki rata-rata kadar berturut-turut yaitu 163,15 mg/kg 163,08
mg/kg. maka dapat disimpulkan bahwa sampel memenuhi syarat
berdasarkan Kepala Badan Pengawas Obat dan Makanan Republik
Indonesia Nomor 4 Tahun 2014 tentang batas maksimum penggunaan
bahan tambahan pangan pemanis yaitu 350 mg/kg. hasil uji perbandingan
kadar siklamat dengan koreksi blangko dan siklamat tanpa koreksi blangko
tidak ada perbedaan yang signifikan artinya tidak ada pengaruh koreksi
blangko terhadap hasil pengujian kadar siklamat .

2. Hasil validasi metode meliputi linieritas siklamat dan siklamat koreksi
blangko sebesar y = 0,002x + 0,0066 dan y = 0,002x-0,0002. LOD siklamat
tanpa koreksi blangko dan dengan siklamat koreksi blangko sebesar
23,74992092 mg/L dan 23,7616891 mg/L. LOQ siklamat tanpa koreksi
blangko dan siklamat koreksi blangko sebesar 79,16640307 mg/L dan
79,20563032 mg/L. presisi siklamat tanpa koreksi blangko dan siklamat
koreksi blangko diliat dari % RSD dengan nilai sebesar 1,28 % dan 1,28 %
dikatakan presisi karena hasil <2%. Akurasi siklamat tanpa koreksi blangko
dan koreksi blangko dilihat dari % recovery dengan nilai sebesar 84,50 %
dan 84.50%. penyumbang estimasi ketidakpastian pengujian siklamat tanpa
koreksi blangko dan dengan siklamat koreksi blangko sama yaitu
penyumbang ketidakpastian terbesar diperoleh dari konsentrasi yaitu
sebesar 66,98%.penyumbang ketidakpastian terkecil diperoleh dari faktor
pengulangan  sebesar 12,07%. Berdasarkan perolehan tersebut dapat
dinyatakan bahwa metode analisis penentuan kadar pemanis siklamat dalam

sirup menggunakan spektrofotometri UV-Visible valid.
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5.2 Saran
Berdasarkan hasil praktik kerja lapangan yang telah dilakukan di Laboratorium
kesehatan daerah Jakarta, disarankan beberapa hal sebagai berikut :
1. Perlu dilakukan pengembangan metode dalam preparasi sampel untuk
menganalisis lebih banyak sampel.
2. Perlu dilakukan analisis kualitatif sebelum dilakukan uji kuantitatif
penentuan kadar siklamat dalam sampel
3. Perlu dilakukan kalibrasi secara berkala untuk alat yang digunakan untuk

pengujian.
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LAMPIRAN

Lampiran 1
Pembuatan Larutan
1. Pembuatan larutan NaOH 0,5 N 500 mL
mol NaOH
N=(n/V)xe
05Nx (n05L)x1
0,25 mol
Mr NaOH = ArNa+ ArO + ArH
=23 g/mol + 16 g/mol + 1 g/mol

n

n

=40 g/mol
Massa  =nx Mr
= 0,25 mol x 40 g/mol
=10 gram
2. Pembuatan larutan H2SO4 30%
Vix M1 =V2x M
V1x 96 =500 mL x 30
V1 =15000/96
Vi =156,25 mL
3. Pembuatan Larutan Stok Na siklamat 4000 mg/L

4000mg xmg
1000 ml ~ 25 ml
1000 X = 100000

_ 100000
1000

X =100 mg
4. Pembuatan larutan standar siklamat 0 mg/L; 100 mg/L; 200 mg/L; 300 mg/L;
400 mg/L; 500 mg/L.
Konsentrasi 0 mg/L
VixCi1=V2xC;
V1 X 4000 mg/L = 10 mL x 0 mg/L

10 mL X 0mg/L
Vl e —
4000 mg/L
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Vi=0mL

Konsentrasi 100 mg/L
VixCi=Va2XxCy
V1 x 4000 mg/L =10 mL x 100 mg/L

_ 10 mL x 100 mg/L
4000 mg/L

V1

V1=0,25mL
Konsentrasi 200 mg/L
Vix Ci=V2xCy
V1 % 4000 mg/L = 10 mL x 200 mg/L

10 Ml x 200 mg/L
V1=
4000 mg/L

V1=0,5mL
Konsentrasi 300 mg/L
VixCi1=V2xC;
V1 X 4000 mg/L = 10 mL x 300 mg/L

_ 10 mL x 300 mg/L
4000 mg/L

V1=0,75mL
Konsentrasi 400 mg/L
VixCi=V2XxC;
V1 x 4000 mg/L =10 mL x 400 mg/L

V1

_ 10mL x 400 mg/L
4000 mg/L

Vi=1mL
Konsentrasi 500 mg/L
V1iXxCi=V2xCo
V1 x 4000 mg/L = 10 mL x 500 mg/L

_ 10mL x 500mg/L
Vi =
4000 mg/L

V1

V1=125mL
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Lampiran 2
Penentuan Linieritas

1. Tabel absorbansi standar siklamat tanpa koreksi blangko

konsentrasi (mg/L) Absorbansi
0 0,00687
100 0,1971
200 0,40882
300 0,60634
400 0,82809
500 0,98549

2. Kurva kalibrasi standar Siklamat tanpa koreksi blangko

Kurva kalibrasi Standar Siklamat

1.2
y =0.002x + 0.0066
1 R2=0.9986

2

3

9]

3

<

0 100 200 300 400 500
Konsentrasi (mg/L)

Keterangan :
Slope : 0,002
Intersep . 0,0066
persamaan regresi : 0,002x + 0,0066

Koefisien determinasi (R?) :0,9986
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3. Tabel Absorbansi Standar Siklamat koreksi blangko

konsentrasi (mg/L) Absorbansi
0 0
100 0,190225
200 0,401945
300 0,599465
400 0,821215
500 0,978615

4. Kurva Kalibrasi Standar Siklamat koreksi blangko

Kurva Kalibrasi koreksi blangko

1.2

y =0.002x - 0.0002
1 R*=0.9986

Absorbansi

0o 0 100 200 300 400
Konsentrasi (mg/L)
Keterangan :
Slope : 0,002
Intersep : - 0,0002
persamaan regresi : 0,002x - 0,0002

Koefisien determinasi (R?) : 0,9986
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Lampiran 3

Penentuan Kadar Siklamat dalam sirup

1. Tabel Kadar Siklamat tanpa koreksi blangko

Bobot )
~ Konsentrasi Kadar
Pengulangan sampel Absorbansi
(mg/L) (mg/kg)
(gram )
Sirup 1 5,0001 0,17152 82,46 164,751
Sirup 2 5,0001 0,17249 82,945 165,720
Sirup 3 5,0001 0,17139 82,395 164,621
Sirup 4 5,0001 0,17061 82,005 163,842
Sirup 5 5,0001 0,16789 80,645 161,125
Sirup 6 5,0001 0,16696 80,18 160,196
Sirup 7 5,0001 0,16855 80,975 161,784
2. Tabel Kadar Siklamat koreksi blangko
Bobot ]
~ Konsentrasi Kadar
Pengulangan sampel Absorbansi
(mg/L) (mg/kg)
(gram)

Sirup 1 5,0001 0,16465 82,425 164,681
Sirup 2 5,0001 0,16562 82,91 165,650
Sirup 3 5,0001 0,16452 82,36 164,551

Sirup 4 5,0001 0,16374 81,97 163,772

Sirup 5 5,0001 0,16102 80,61 161,055

Sirup 6 5,0001 0,16009 80,145 160,126
Sirup 7 5,0001 0,16168 80,94 161,714
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Lampiran 4

Penentuan Limit of Detection dan Limit of Quantification
1. Tabel Hasil Perhitungan LOD dan LOQ Siklamat tanpa koreksi blangko

konsentrasi

(mg/L) yi y (y-yi)?

0 0,00687 0,0066 7,29E-08
100 0,1971 0,2066 9,025E-05
200 0,40882 0,4066 4,9284E-06
300 0,60634 0,6066 6,76E-08
400 0,82809 0,8066 0,00046182
500 0,98549 1,0066 0,000445632

Jumlah 0,001002771

1. Standar Deviasi

S (y/x) — Y (y-yi)?

n-—2

0,001002771
S (y/x) = /T

S (¥/x) = 0,015833281
2. Perhitungan LOD
LOD = 3xS(y/x)

slope
3 X 0,015833281
0,002

LOD = 23,75 mg/kg

3. Perhitungan LOQ

10 X S (y/x)
slope

LOD =

LOQ =

10 X 0,015833281

LOQ =

0,002

LOQ =79,16 mg/kg
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2. Tabel Perhitungan LOD dan LOQ Siklamat koreksi blangko

Konsentrasi Ji y (y-yi)?
(mg/L)

0 0 -0,0002 0,00000004

100 0,190225 0,1998 9,16806E-05
200 0,401945 0,3998 4,60102E-06
300 0,599465 0,5998 1,12225E-07
400 0,821215 0,7998 0,000458602
500 0,978615 0,9998 0,000448804
Jumlah 0,00100384

1. Standar Deviasi

S (y/x) - T(y-yi)?

n-2

0,00100384
6—2

S (') =
S (/) = 0,01584172

2. Perhitungan LOD
LOD = 3 xS (y/x)

slope
_ 3X0,01584172

LOD =
0,002

LOD = 23,76 mg/kg

3. Perhitungan LOQ

10 X S (y/x)
slope

LOQ =

LOQ =

0,002

LOQ = 79,21 mg/kg

10 x 0,01584172
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Lampiran 5
Penentuan Presisi dan Akurasi

1. Tabel Hasil Perhitungan presisi dan akurasi siklamat tanpa koreksi blangko

Kadar

Pengulangan Absorbansi (X-X)?
(ma/kg)
Sirup 1 0,17152 164,751 2,56847
Sirup 2 0,17249 165,720 6,61341
Sirup 3 0,17139 164,621 2,16908
Sirup 4 0,17061 163,842 0,48105
Sirup 5 0,16789 161,125 4,09513
Sirup 6 0,16696 160,196 8,71839
Sirup 7 0,16855 161,784 1,86136
X=163,148 2=26,5069

_ 126,50690922
7-1

= 2101860653
%RSD = %D x 100%

2,101860653
=———— x 100%

163,148809

=1,28%

%Recovery = % x 100%
S

335,17 mg/L - 81,65785714
= £ x 100%
300 mg/L

= 84,50 %
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2. Tabel Hasil Perhitungan presisi dan akurasi siklamat metode koreksi blangko

Pengulangan Absorbansi Kadar (X-X)?
(mg/kg)
Sirup 1 0,16472 164,681 2,56847
Sirup 2 0,16569 165,650 6,61340
Sirup 3 0,16459 164,551 2,16907
Sirup 4 0,16381 163,772 0,48104
Sirup 5 0,16109 161,055 4,09513
Sirup 6 0,16016 160,126 8,71839
Sirup 7 0,16175 161,714 1,86136

X=163,078 ¥=26,5069

D _ [zen)
n-1
_ [26,50690922
- 7-1

=2,101860653

%RSD =% x 100%

_ 2,101860653
163,0788805

=1,28%

x 100%

%Recovery = <=2 x 100%
S

_ 335,17 mg/L - 81,62285714 mg/L
300 mg/L

= 84,50 %

x 100%
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Lampiran 6

Penentuan Estimasi Ketidakpastian

Diagram Tulang Ikan Siklamat siklamat tanpa koreksi blangko

Konsentrasi
Kurva Kalibrasi >
Kadar Sampel
(mg/kg)
F.muai F.kal
Kalibrasi \ > / < Kalibrasi
Gelas Ukur / Pipet Ukur

Pengulangan E kal _
F.muai

Faktor

Pengenceran
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1. Ketidakpastian Gelas ukur 25 mL £ 0,25 mL

s _ 025 _

|Jka| = \/—E—W =0,1021 mL
(1 kal)? =(0,1020)? = 0,0104 mL
. _ AT x2,1X1074xV

M mual 7
_ (25-20)°C x2,1 X 10~* x25 mL _
= =0,0151 mL

NG

(1 muai)? =(0,0151)2 = 0,0002 mL

1 volume = /(umuai)? + (pkalibrasi)?
=,/(0,0002) + (0,0104)
=0,1032 mL

2. Ketidakpastian Pipet ukur 10 mL £ 0,1 mL

_ s _01 _

u kal aliv-Aiv 0,0408 mL

(1 kal)? = (0,0408)? = 0,0016 mL

. _ AT x2,1X1074xV

1 mual 7
_ (25-20)°C x2,1 X 10~* x10 mL _
= =0,0061 mL

NG
(1 muai)? = (0,0061)2 = 0,000036 mL
puvolume  =./(umuai)®+ (ukalibrasi)?

=/(0,000036) + (0,0016)
=0,04127 mL

3. Ketidakpastian Faktor Pengenceran
U Fp =+a? + b?
=./(0,1032)2 + (0,04127)?
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=0,111146

Ketidakpastian Pengulangan

. SD
U pengulangan sirup = =

_ 2,102 mg/L
V7
=0,7944 mg/L
Konsentrasi (mg/L) Yi Yc (Yi-Yc)?

0 0,00687 0,0066 7,29E-08
100 0,1971 0,2066 9,025E-05
200 0,40882 0,4066 4,9284E-06
300 0,60634 0,6066 6,76E-08
400 0,82809 0,8066 0,00046182
500 0,98549 1,0066 0,000445632

> 0,001002771

.. Yi—Yc)?
Standar Deviasi = /M
n-2
_ [0,001002771
- 6-2

=0,015833281

. Sampel minuman Sirup

Ketidakpastian baku konsentrasi Siklamat

Kadar rata-rata

Sampel
(mg/Kg)

> (Xi-Xrata-rata)2

Sirup 163,148809

26,50690922

Standar Deviasi = \/@
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_ 126,50690922
7-1

=2,101860653

standar deviasi

M pengulangan = N

_ 2,101860653

V7
=0,794428654
_ Sy/x i l ysampel-ystandar. o
SX - slope \/m (bZZ(Xi—Xi Rerata)z)

_ 00158 |1 + 1 ((O,169915714—0,5054—51667))2
0,002 0,000004(175000)2

=79 \/0,142857143 +0,166666667 + ((220225%)2

=7.94/0,142857143 + 0,166666667 + 0,229764031

=7,9,0,539287841

=5,80146138

Ketidakpastian gabungan

u Gab Sx 24 pengulangan HFpy 2

c \/( ) pengulangan ) + ( Fp)

U Gab _ 58015 o 0,7944. 5 0,111146
163,148809 - \/(163 148809) + ( ) + ( )
_poab = /0,63282998
163,148809
K gabungan =0,795506115 x 163,148809
1 gabungan =129,7858753
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ketidakpastian diperluas

U = W gabungan x k
=129,7858753 x 2
= 259,5717506

Penyumbang ketidakpastian

deskripsi Nilai (x)  Satuan  Ketidakpastian Ketidakpastian
Baku u(x) baku relatif
u(x)/x
konsentrasi 81,6578 mg/L 5,8015 0,0710
pengulangan 1 - 0,0128 0,0128
Faktor 5 - 0,1111 0,0222
pengenceran
du(x)/x 0,106

Kontribusi ketidakpastian masing — masing sumber

ux

Rumus = % X 100%

0,0710
0,106

Konsentrasi =

X 100%

= 66,98 %

0,1128
0,106

Pengulangan = x 100%

=12,07%

0,0222
0,106

Faktor pengenceran = x 100%

=20,94%
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Diagram Tulang Ikan koreksi blangko

Konsentrasi
Kurva Kalibrasi >
Kadar Sampel
(mg/kg)
F.muai F.kal
Kalibrasi \ >/ < Kalibrasi
Gelas Pinet Ukur
Pengulangan F kal
’ F.muai
Faktor
Pengenceran
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1. Ketidakpastian Gelas ukur 25 mL £ 0,25 mL

s _ 025 _

|Jka| = \/—E—W =0,1021 mL
(1 kal)? =(0,1020)? = 0,0104 mL
. _ AT x2,1X1074xV

M mual 7
_ (25-20)°C x2,1 X 10~* x25 mL _
= =0,0151 mL

NG

(1 muai)? =(0,0151)2 = 0,0002 mL

1 volume = /(umuai)? + (pkalibrasi)?
=,/(0,0002) + (0,0104)
=0,1032 mL

2. Ketidakpastian Pipet ukur 10 mL £ 0,1 mL

_ s _01 _

u kal aliv-Aiv 0,0408 mL

(1 kal)? = (0,0408)? = 0,0016 mL

. _ AT x2,1X1074xV

1 mual 7
_ (25-20)°C x2,1 X 10~* x10 mL _
= =0,0061 mL

NG
(1 muai)? = (0,0061)2 = 0,000036 mL
puvolume  =./(umuai)®+ (ukalibrasi)?

=/(0,000036) + (0,0016)
=0,04127 mL

3. Ketidakpastian Faktor Pengenceran
U Fp =+a? + b?
=./(0,1032)2 + (0,04127)?
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=0,111146

4. Ketidakpastian Pengulangan

W pengulangan Zero =2

Vn
_ 2,102mg/L
- V7
=0,7944 mg/L
Konsentrasi (mg/L) Yi Yc (Yi-Yc)?
0 0 -0,0002 0,00000004
100 0,190225 0,1998 9,16806E-05
200 0,401945 0,3998 4,60102E-06
300 0,599465 0,5998 1,12225E-07
400 0,821215 0,7998 0,000458602
500 0,978615 0,9998 0,000448804
> 0,00100384
Standar Deviasi = it Ol
n-2
_ /0,00100384
B 6—2
=0,01584172

5. Sampel minuman Sirup

Ketidakpastian baku konsentrasi Siklamat

Sampel

Kadar rata-rata
(mg/Kg)

> (Xi-Xrata-rata)2

Sirup

163,0788805

26,50690922

Standar Deviasi

_ [¥(Xi—Xrerata)?
n—-1
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M pengulangan

Sx

_ 126,50690922
7-1

=2,101860653

standar deviasi

Vvn

_ 2,101860653
V7

=0,794428654

_ Sy/x 1 1 (ysampel—ystandar)z
slope \| m b2y (Xi—Xi Rerata)?

_ 00158 |1 1 (0,163045714—0,4985775) 2
- -t+-+ ( 2 )
0,002 7 6 0,000004(175000)

=79 \/0 142857143 + 0,166666667 + (——cz )

=7.9,/0,142857143 + 0,166666667 + 0,229758325

=7,9+0,539282135

=5,801430689

Ketidakpastian gabungan

u Gab
c

uGab
163,0788805

wGab
163,0788805

1 gabungan

K gabungan

Sx u pengulangan, » uFp
= [y + Cimsiminy, , why;

pengulangan Fp

_ 58014 o 07944, . ,0,111146,
_\/(163,0788805) +( 1 )"+ ( 5 )

v0,632831021

0,79550677 x 163,0788805

=129,7303534

ketidakpastian diperluas
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U = W gabungan x k
=129,7303534 x 2
= 259,4607069

Penyumbang ketidakpastian

deskripsi Nilai (x)  Satuan Ketidakpastian Ketidakpastian
Baku u(x) baku relatif
u(x)/x
konsentrasi 81,6578 mg/L 5,8015 0,0710
pengulangan 1 - 0,0128 0,0128
Faktor 5 - 0,1111 0,0222
pengenceran
Yu(x)/x 0,106

Kontribusi ketidakpastian masing — masing sumber

ux

Rumus = % x 100%

0,0710

Konsentrasi = x 100%
0,106
= 66,98 %
Pengulangan = 21128 5 100%
0,106
=12,07%
0,0222

Faktor pengenceran = —— x 100%
0,106

=20,94%
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