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ABSTRAK 

Berdas arkan peraturan Ment eri Ke s eha t an Republik I ndo­

nesi a No . 235/MenKes/Per/VI/79 , Sakarin dan .Siklamat hanya 

boleh di gunakan pada produks i makanan dan minuman yang ber­

kalori rendah dengan jumlah t e rtentu untuk penderita diab e­

tes. Dalam r angka pengawasan penyalah gunaan Sakarin dan Si 
klamat s ebaga i pemanis buatan yang lebih mani s dan lebih 

murah dari pada gula , maka di perlukan penelitian untuk men­

da pa tkan metoda pemeriksaan Sakarin dan Siklama t yang cukup 

spesifik , cepat , cukup murah dan sederhana yang da pa t dila ­

kukan di Ba l ai Pemeriksaan Oba t dan Makanan di dne r 2h , 

Dengan ca r D: 11scoring" dan penelusuran pus t aka dipilih 
2 ·metoda pemeriksaan pendahui'~an dan 2 metoda pemeriksaan 

penetapan dengan kroma to gr a fl l api san tipis (KLT). Dan dil~ 

kuka n pengujian di l nbora torium t erho.. da p 2 m'etodo. t e r pili h . 

tersebut yo.ng meliputi reaksi pe ndahuluan , yakni r eaksi pe­

ngenda pan .Sikl amat da lam sirop , minuman ringan dan iarutan 

gula ; reBksi wo..rna dBri Saka rin do..n Siklamat dELl am sirop , 

minuman ringan dan lar1~tan gula . Kemudian dengan metodet t e.:r. 

baik yang t erpilih ELkan diperikset sampel sirop dan minuman 

ringan dELri DKI J etka rta , yetng berletbel, yang te r do. ft a r ID.::1.U ­

pun yang tidak t erda f t ar di Dep , Kes . c . q , Dit .Jen , POM . 

Cara t erbaik untuk analisa Sakar i n adal a h dengan kromQ 

·t bgr a fi l apisan tipi s dengan menggunakan el uen n- butanol : 

a lkohol : NHLf-OH : H20= 40 : 4 : 1 : 9 . No da yang diperol eh 
diliha t di bawah sinnr UV pada 254 nm. 
Co..r n t e rbaik untuk analisa Si kl amo.. t o.da l a h dengan kromat o­

gr a fi l a piso..n tipis dengan menggunakan eluen n- but anol : a l 

koho l : NH
4

oH : H2o = 40 : 4 : 1 : 9 , dan penampak no da 

0 , 25% fluor esc ein da l am DMF a l kohol (1:1), kemudi o.n dipanag 

kan pa do.. suhu 110°C. 
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Dnri jum1nh s e1uruh sampel sirop, bni k yang t erdnft a r a t au­

pun ya ng tidak terda ft ar makn t ernynt a bahwa 50% mengandung 
Saka rin do..n Sik1nmat, · 7% mengandung Sakarin, 13% mengcmdung 

Si kl amat dan 30% tidnk mengandung Snknrin a t a upun Sik1amat . 

Do..n do..ri jum1c;.h se1uruh sampe1 minuman ringo.n bo.ik yang t er. 

dafta r a taupun yang tidak terda ft a r t ernya t a bahwa 50% me 

ngandung Sakarin dan Sik1amat, tidak t erdapat yang mengan -

dung Sakarin saja , 17% mengandung Sik1amat dan 33% yang ti 

dak mengandung Sakarin a t a upun Sik1amat. 
Kesimpu1an da ri penelitian ini i a1ah bahwa t e1ah dipe£ 

oleh cara-cara untuk ana1isa Sakarin dan Siklamat da1am mi­
numan ringan dan sirop yang rela tif sederhana , cepat, murah 

dan dapat dipercaya, yang dapat d~ pergunakan di l abora tori­

um sederhana di daerah . Ternyata bahwa terdapat penyalahgu­
naan Sakarin dan Siklamat secara lua s yang merupakan ancam­

an bagi keamanan sirop dan minuman ringan . 

Perlu sekali dia dakan pengawasan ya ng lebih keta t oleh Dit . 

Jen POM untuk menj amin keamana n sirop dan mi numan ringan. 
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Sakarin dan Siklama t me rupakan bahan pemanis buatan 

yang banyak dipakai sebagai pengganti gula dan ternyata mem 

punyai rasa yang jauh l ebih manis dari pada gula biasa, ya­

itu laruta n Sakari n da lam air mempunyai rasa 500 kali lebih 

manis , sedangkan Siklamat 30 k ali. 

Berdasarkan Peraturan Menteri Keseha tan Republ ik Indon2 

sia No . 235/Men . Kes ./P er ./VI/79 ~ Sakarin dan Sikl amat hanya 
boleh digunakan pada hasil produksi makanan dan minuman be£ 

kalori rendah untuk penderita diabetes . 

Dalam kenyataan Sakarin dan Siklamat pada saat ini me­

rupakan baha n pemanis yang lebih murah bila dibandingkan d.§. 

ngan gula, oleh karena i tu ti rnbul dugaan adanya kemungkinan 

penyal ah gunaan pemakaian Sakarin dan Siklamat dal am produk 

si makanan da n mi numan . Hal ini s Pjalan dengan peningka tc:m 
perkembangan industri bahan baku Saka rin dan Siklama t yang 

sesuai dengan ijin berdirinya yang diberikan oleh Departe ­

men Perindustrian , berupa ijin industri dan di lua r penga­

wasan/wewenang Depa rt emen Kesehat a n R.I. 
Sedang menurut WHO/FAO pa da percobaan bina tang , Saka~· 

rin da pat menimbulkan bahaya yaitu timbulnya kanker pa da 
kandung kencing, s edang hasil metabolit da ri Sikl amat yaitu 

sikloheksilamin dapat bersi f a t mutagenik dan embrio s tatik 

( WHO/FAO 1 971 - 1 978 ). 
Adapun metoda-metoda pemeriksaan di Indon esia untuk S~ 

karin adal ah dengan reaksi rasa da n spektrofotometri; untuk 
Siklamat ~dengan grav.imet ri da n kromatogra fi l apisa n tipis 

dengan penampak noda Brom-CC1 4, yang susah dikerj akan, me ­

merl ukan waktu lama dan toksis. 

Sehubungan dengan ha l tersebut, maka penelitia n ini di 

l akukan dengan tujuan, pertama untuk menda pa tka n metodc.. pe ­

meriksaan secara kue..lita tif dan semi kuantita tif untuk SakE, 

rin dan Si klamat da l am minuman, yang cepa t, spesifik , rela ­
tif sederhana , relatif mura h dan sesuai denga n kondi s i di 

Indonesia. 
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Kedua , mendapatkan da t a untuk mengetahui gambaran kemungkin 

an adanym penyalah guna.an Se.karin dan Siklama:t dal am minuman . 
Karena ket : cba tasan biaya maka peneli tia11 _;_~ ~ aka n dilaku -

kan pada ruang lingkup kecil , yai tu dalam s:i.:-- op dan minuman 

ringan yang berlabel , yang beredar di pasaran di DKI Jakart a . 

Peneli tian ini dilakukan dengan meng'uH,pulkan me toda -m.§. 

toda pemeriksaan untuk reaksi pendahuluan dan kromato grafi 

lapisan tipis . Kemudian dipilih 2 metoda dengan ca ra 11 scoring11 

berdasarkan kriteria-kriteria tertentu untuk diuji di labo­

ratorium. 

Pengujian labora torium meliputi reaksi pendahuluan , ya­

itu pengen1apan dari Siklamat dalam beberapa jenis minuman 

ringan, sirop dan l arutan gula dalam perbandingan konsentr~ 

si berbeda-beda , reaksi warna dari Sakarin u ~n Sikl amat da ­
lam sirop, minuma n ringan dan l a rutan gula dengan konsentr~ 

si berbeda-beda dan reaksi penetapan dengan kromatogr afi la 

pisan tipis ~ntuk Sakarin dan Siklamat dalam sirop, minuman 
ringan dan l a rutan gula yang terdiri dari ekstraksi , identi 

fikasi kualitatif dan identifikasi semi kuantitatif . 
Dari hasil uji l aboratorium ini maka dit entukan satu me toda 

terbaik. 

Kedua , dengan metoda terbaik tersebut maka dilakukan pemeri~ 

saan terhadap sampel sirop dan minuman ringan yang terdapat 

di pasaran di DKI Jakart a , baik yang terdaftar di Departemen 

Kesehatan c.q. Dit.Jen.POH maupun yang tidak terda ft ar. 

Karena ke terba t a sa biaya , maka jumlah sampel yang diambil 

adal a h 30 sampel sirop dan 30 sampel minuman ringan. 
Pengambilan sampel dilakukan dengan ca r a quot a sampling di 

mana setiap merk dagang yang dijumpai di pasaran di ambil s~ 
tu kemasan terkecil . Sampel diambil di lima (5) wilayah DKI 

Jakarta agar menda patkan sampel yang lebih mera t a dan bervg 

riasi . 

Metoda terpilih hasil penelitian ini dan da t a a danya 

Sak~ rin dan Sikl ama t dal am minuman yang di peroleh, dapat di 

gunakan oleh l aboratoriu~ pada Bal ai Pemeriksaan Oba t da n 

Makanan (BPOM ) di daera h. 
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II. BAHAN DrAN CARA 

Peneli t_ian ini meli:Quti 1
• 

A. Penentuan metoda analisa adanya Sakarin dan Siklamat da­

lam sirop dan minuman ringan . 
B. Pemeriksaan k emungkinan adanya Sakarin dan Siklamat da -

lam sirop dan minuman ringan di pas a ran. 

ad . A, Penentu~n metoda ~emeriksaan adanyaS£karin dan ~kl~ 

mat -~0lam_~~~~ dan minvmap ringa~ . 

1~ Scoring untuk penentuan 2 me toda anali$a untuk Sa­

karin dan Siklamat ~alam siro~ dan min~man rin~an. 

At as pertimbangan cepat, spesifik dan sederhana , 

maka penentuan 2 metoda ini akan dilakukan t erha dap 

2 metoda r eaksi pendahuluan dan 2 metoda kromato ­

gr a fi l Gpisan ti pis (KLT). 

Yang dimaksud r eaksi pendahuluan di sini i al ah r~ 

aksi pengendapan dan reaksi warna. 

Penentuan 2 metoda ini dilakukan dengan 
- Mengumpulkan semua metoda / reaksi pengendapan , r~ 

aksi warna dan reaksi k romat ogra f i lapisan tipis 

untuk Sakarin dan Siklamat dari pustaka-pustaka. 
- Dengan cara ~'scoring\i ditentukan 2 metoda t erba­

ik. Penilaian dilakukan oleh beberapa orang pene 

liti berdasarkan kriteria-kr iteria tert entu. 

Krit eria~kriteria tersebut adalah s ebagai berikut: 

1. Untuk· reaksi penggnrld~~g" 
a . Pen2iapan sampel;yaitu mengenai ekstraksi­

nya yang mudah dilakuka n . 

b. Reaksi~~enda~an; yaitu mengenai peng er­

jaannya yang muda h dil akukan dan enda pan 
ya~g t erb entuk adalah s pesifik . 

2 . Untuk r eak§.i warn 0,. 
a . Penyia:~n sampel, yaitu mengenai ekstraksi 

nya yang . mudah dilakukan. 
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b. Kesede rhanaan ca r a kerja, yaitu pengerjaan 

nye. yc;mg mudah dilakukan . 

c. Spesifisitas dan kestabilan warna, warna 

ya ng t erb entuk ada l a h spesifik dan s t abil . 

3 • .u n t ulf._k.s_Q.mq_ tog_r a_f.i~~.DR.i s..a!L .. ti.!?..t§. 
Penyiapa n sampel, yaitu mengenai pengerja­

annya ( ekstraksi) yang mudah dilakukan . 

Adso rb en (la pisan ti pis), yaitu mengenai 

mudahnya diperol eh dan muda hnya dikerj akan . 

Eluen, yaitu mengenai k eti dak toksisan , mg 

dahnya dip eroleh , perbedaan t ekanan ua p 

yang serenda h mungkin (untuk el uen campur­

an), juml ah j enis eluen yang ses edikit mung 

kin, eluen senet r a l mungkin. 

d. Penampak noda , yaitu mengenai ke tidak tok-

sisan , muda h dikerj aka n da n muda h diperoleh . 
Pa da 11 s coring11 _tia.:r;: s ub kri t eria dib eri bo bot yang 

berb eda dan dinyatakan denga n angka dari 5 sampai 
dengan 10. Tidak toks is. dib eri a ngka 10, spesi fi­

sita s wa rna , kestabila n warna , s pesifisita s endan 

an dan muda h diperol eh dib eri bobot 9, ekstraksi 
yang muda h diker j e1.kan di be r i bobot 8 , jumlah jenis re:­

a gensia sesedikit mungkin dib eri bobot 7, perb e-

daan tekanan uap serendah mungki n dib eri bobot 6, 
eluen yang s en etra l mungkin dib eribobot 5. 
Penilaia n t erhadap masing-masing sub krit eri a de­

nga n memb er i ni l a i 3 untuk penil ai an ba gus , 2 un-
tuk peni l a i a n s edang dan 1 untuk penil ai an buruk . 

Basil perkalian penilni a n peneliti dengan bobot 

sub krit eria dijumlah, dua meto da ya ng mempero g 

leh nilai yang tertinggi ya ng dipilih . 

2~ Peng~an l a~~ratoriwn dari 2 me t oda t erpilih 

Pada penelitian ini dibandingkan 2 metoda ya ng t e~ 

p~Llih dari ns coring11 • 
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Bentuk sediaan yang akan dik~rjakan adal ah bentuk 

sediaan sirop~ mi numan ringan , l a rutan gul a 10% 

dalam air dan larutan gula 55% da lam air . 
- Sirop dan mi numan ringan dipero l eh dari DitJen 

POM Yang tidak mengandung Sakarin ata u Siklamat 
yang akan digunakan sebagai blanko l (blanko p~ 

s a r an). · 
- La r utan gula l09b dal am air dan l a rutan gul a 55% 

da l am air dibuat di l abora t orium yang akan digll 

nakan sebagai blanko 2 (blanko l ;::.bora torium).. 

Pengu jian dilakuk~n t erhad~p Saka rin dan Sikl a ­

ma t da l am s irop , minuman ringan da n l a rutc..n gu­

l a t ersebut. 

Cnr a penguji c..n 

Dibua t l a rut an standa r d Sc..karin dan Siklamc..t de ­
ngc..n konsentrc..s i-konsentrasi tert entu. 

Pa da si ro p dan minuman ringc..n yang tidak mengc..n -

dung Sakarin atau Siklamat ditambah baku pemban -
di ng Sakarin dan Sikl amat dalam j uml ah tertentu . 

Kemudian l arutan standard , s irop dan minuman ri -

ngan tersebut dianalisa dengan kedua me toda t er­

pilih . 
Hasilnya dilihat dan diban dingkan , k emudian di pi­

lih satu me toda yang rel~tif paling baik . Masing­

masing meto da dil akukan 6 kali pengujian yang di­

l akukan oleh 2 orang peneliti ma sing-masing 3 kali . 

Pemi lihan satu me toda ini berdasarkan krit eria-kri 
teria sebagai . berikut : 
- Untuk r eaksi pengendapan 

1 . Enda pan yang t erb entuk adal ah spesi fik . 

2 . Terjadinya en~apan dal am waktu yang r el a tif 

singkat dan stabil. 
Untuk r eaksi w2rna 
1. Penger jacm sam pel. , yai tu elk s traksinya mudah 

dilakuk<m . 
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2 •. Warna yang terbentu\"adalah spesi fik dan stabil. 
3. Terjadinya warna dalam waktu yang relatif sing 

kat. 

- Untuk KLT 

1. Noda terpisah baik 

2 . Noda sebulat mungkin 

3. Warna noda yang jelas dan stabil 

_4. Waktu elusi yang relatif singkat 

5. Hasil yang r eprodusibl e .t erhadap metoda KLT 

terbaik, kemudian dilakukan . perco-

baan ba tas deteksi (Detection Limit) 

a:d. B. J?emeriksaan kemungkinan a da n;y:a S0karin dan Siklamo.t 

dalam sirop dan minumnn ringan di pa saran . 

Sc~mpel yctng akan dikumpulkan ialcth Sctmpel sirop dnn 

minuman ringan yang berlabel yctng beredctr di pnsar­

an di DKI J o .. ka rta . 

Snmplin_g_ unit 

Sampling unit adal cth mi numan ringan sirop dalam sa­

tu (l) kemasan t erkecil yang dikeluarkan oleh satu 

merk pabrik dalam satu merk dagang . 

Juml ah . samJ2~l 

Kemungkinan ada a t au tidaknya Sakarin dan Si kl amat 

dalam minuman ringan dan sirop, diasumsikan k e j adi­

annya (probability) setengah-setengah (P=.5). 

Untuk mendapatkan gambaran mengenai ber apa persen 

dari minuman di pasaran mengandung Sakarin dan Si­

klamat, maka dengan tingkat kepercayaan 1 0% (t=l) 

dan dengan kesalahan yang dapat ditolerir adal ah 10% 

(d=l), maka dengan rumus 
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dim ana t = 1 q = . 5 
p = . 5 d = 1 

didapatkan 

lx.5x . 5 
n = - ........... ..... .._ ....... .... - - .... = 25 

(.1) 2 

Untuk menghinda rkan ke jadi an-k e j a dian yang dapat 

mengurangi sampel (rusak ,hilang , dll) diambil sam­

pel sejumlah 30 . 

Cara pengambilan sampel 

Minuman yang bereda r di Jakarta bersumber dari be£ 

bagai tempat dan berbagai pabrik/home i ndustry , ba­

i k terdaftar maupun tidak . 
Pa da pengumpulan sampel , variRb~l sumber/pabrik , 

terdaft ar at au tidak t erdaftar,diabaikan karena 

wala upun terdafta r di Jakarta , minuman r i ngan dan 

sirop t ersebut belum tentu ber edar di J akarta, de ­

mikian pula sebaliknya . 

Pengambil an s ampel dilakukan dengan ca r a quota sam 

pling , di mana setiap merk dagang yang dijumpai di 

pasaran di ambil s a tu kemasan t er ke cil , sampai did~ 

patkan 30 s ampel minuman ringan dan 30 s ampel si­
r op . 

Di dalam pengambilan ini , t empat pengambilan (pa­

sar) dis ebarkan pada ke 5 wilayah DKI Jakart a aga r 
mendapatkan sampel yang l ebih bervariasi dan mera­

t a . 

Pemerik£:?.aan . sam.12el . di l aboratorium 

Sampel yang diperol eh diperiks a di labora torium 

dengan metoda yang t erbaik . 
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III. Hasil Pwnelitian 

1°, Oari has il scoring metoda analisa Sa karin dan Siklamat dalam 

sirop dan minuman ringan, maka meto da ya ng terpilih dapa t di 

lih:it pRda tabel 1 dan 2. 

I f\8.ma. Zat 

.?..ka rin 

Siklamat 

Tabel 1. 

Metoda ter.E.il~nal~~~~in _da n Siklamat dari 

I 
I 

!::aka 
flOAC 1980 

I flOAC 1980 

: 

Metoda I 

Nilai scoring I F .1staka 

Metoda II 

! Nilai 
i 

126 

l 

j Standar In 
! dustri Ind 
i -· donesia l o. 15<1-77 

1

1 

I da Syafr_i 
ds.ningsih 

I 
Skripsi 
1981 

I 

scorin 

126 

108 

llnt uk 8akarin dipilih metoda I dal"'li: flOAC 1980 clan metoda II dari Sta n 

dar Industri Indones ia 0. 154 - 77 karena kedwa metoda ini muda h diker 

jaka n, reagensia tidak taxis, mudah diperole h, warna yang tar jadi 

spes ifik. 

Untuk Siklamat dip1 lih metoda I dari flO/\C 1980 karena , pengerjaa n­

nya yang mudah dila kukan, endapan yang terbentuk spesifik dan cepa t. 

Metoda II dipilih dari Skripsi Ida Syafrida ningsih 198 1 karena eks­

traksinya yang mudah diker jakan, reagensia ya ng tidak taxis, mudah 

diperoleh, warna yang terbentuk spesifik. 
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Tabel 2. 

Metoda terpilih analisa Sakarin dan Siklamat dari 

hasil scoring untuk Kromatografi lapisan tipis (KLT) 

N:trna Zat l Metoda I : : i : ~~toda II . ~ ~ 

Pus taka Nilai scaring Pus taka Nilai Scoring 

~ 

Sa karin POAC 1980 261 ....J. Chromatogr~ I 253 

phy 1970 I 
Siklamat PO~ 1980 261 ....J.Ohromatogra 245 

phy 1970 -
~0 KJAC Mathod, 19 

Metoda I dan Metoda II untuk Sakarin dipilih dari POAC 1980 dan 

J. Chromatography 1970 karena kedua m~toda ini mudah dikerjakan, 

reagentia yang digunakan tidak taxis dan muda h diperoleh. 

Metoda I untuk Siklamat dipilih dari POAC 1980 yang dimodifikasi dan 

Metoda II dipilih dari J. Chromatography 1970 dan POAC 1980. 

Kedua metoda ini mudah dikerjakan.reagentia tidak taxis dan mudah 

diperoleh. 

Pengujian laboratorium 

a. Reaksi pendahul~n 

1 • Reaks i warn a 

Hasil reaksi warna untuk Sakarin dan Siklamat dapa t di­

lihat dalam tabel 3 s/d 5. 
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Tabel 3 

Hasil reaksi warna .dari ~kstrak sakarin dalam sirop, minuman 

ringan, larutan gula ~5 io a) dan .larutan ;u~o 10 io b) ~nga~odaT 

...:.... terpilih 

Jenis ekstraksi Warna yan!!;r t srja di dengan penambahan 
r eagan --

FE!Cl3 KNJ2 - H Ac -CuS04 

- l arutan gulo. 55 io - -
- ekstrak' . sirop 

c) - -
- l arutan gula 10 io - -
- ekstrak' minurron 

ringan d) - -
I 

Ket er angan 

a . l arutan gula 55 io l arutan gula dengan ka dor 55 io s ebaga i blanko 

b. l nrutan gula 10 io l arutan gula dengan kc_<dar .10 io sebagai blanko 

c. ekstrak sirop : hasil ekstraksi dari sirop yang t el a h ditambah 

Sakarin 0,2 ia. 
s. ekstrak minuman ringan : hasil ekstraksi dnri minuman ringon yang 

telah ditamOOh 83korin o.2 io. 

Tobel 4. 

Hasil r eaksi , warna dari ekstrak Sakarin dalam sirop 

-

minuman ring~~ l arutan gula 55% a) dan l orutan gul£_10 ~b) de~gan 
metoda II t erpilih 

' Janis ekstraksi I Warna yang terjadi dengan penambahan r eagan -I I FeC1
3 11~2 - H Ac-CuSO 4 I -

-lar ut a ngula 5~~c) - -
-ekstro.k· ·. sirop c) - · -· -
-laruto.n gul3 10 ia - -
~3~strak0j minuman 

r1ngan - -
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Keteran~n : 

a} • l::truta n gul n. 55 -d lar utan ~la dengoan kadn.r 55 % sebaf.Sa i bla nko , 

b). l a rutA.n ~la 10 nt, l arutan gula dengan kadn.r 10 nS seb"t,g;ai blanko 

c)' . e1cstrak sirop . h"tsil ekstrak:si d"tri sirop yan,g; telah ditamb n.h . 
88-k-"trin 0 . 2 rrl, 

c) . ekstr ak minum8.n ring;an : h:::tsil el:<"str."tksi d"'.ri minum8.n ring-an ya ng 

telah di hmbn.h Sakarin 0. 2 4... . 

Met oda I terpilih derwan metodn. II terpil i h berbeda nadn. c;:=m'~. ekstr"tksi­

nya , tet!".pi :re:a..g;ens i n. untuk rertksi w"trn8.nya s.qma . T{;:1,sil dP.ri ke<'iurt 

metoda terpilih rtda l rth ne,g;rttif . 
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Ta bel 5. 

Hasil r aaksi wa rna dari ekstra k s iklama t da.l am sirnp minuma n 

ring a n, la.r~.:~_!.~~ 55 '/oa ) , dan l a.ruta n g1Jl a 10 a;}i) deng0!2,_met~£'li 
--=-t erpilih. 

-------------------~-----
J enis ekstraksi 1 Worna. yang terja di dangon peha.mbnha.n r eagen 

~-------·------------ ---------~-------~ 

l aruta n 

ekstl!a k 

l aruta n 

j 

guln:; 1 
c )1 

sirop 

gula 1CJl/o 

- ekstra k minuman ri 

ringa.n d) 

Ke t er a nga n : 

KMnO -f\bOH 
4 

i 
K2~o7-H,zS04 i Metil Rae! Pb(Ace t ot) 

a ). l aruta n gulct 55 ia : laruta n gula dGnga n kndar 55 ojo s e baga i bla nko 

b) . l aruta n gul a 10 '/o:larutan gula denga n kadar 1CJl/o s e bnga i bla nko 

c). akstrak sirop : hasil ekstra ksi dari sirop putih ya ng t e l a h cli-

t amooh sikloma.t 0,2 '/o. 

d). eks trok min uma.n ringa n hasil Gkstra.l<s i dctri minuma.n ringnn ya ng 

t el a h ditam~1h s ikla ma t 0,2 '/o 

2. Aeaksi pengenda.pa n 
, 

Hbs ~ l r eaksi pengendapa n untuk Siklmmat, rbpa.t diliha t da l a m 

t a bal 6. 
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Ta bel 6 

Hasil rea~i pengendoJan Siklamat ~~m s~op, minuman 

ringan ,larutctn gl.llla 5EJ/an dan 1CJ>/a~:J.n ka dar t erkecil yang masih 
.........- - .-........ -

- ·- -
i . 
~ en1s minuman Warna minuman Kadar t erkecil Warna enda- Waktu peng-

yang ma.sih dapa t pan endapan 
diendapkan _(mg/kgJ -

B_irqp 

[larutan gula c ) 
55 1o j cr nih ~ 10 ppm puti h capat 

Sirop 1 merEJ.h '/j 
'-" · 30 ppm putih ros c ~-:lpnt 

Sirop 2 j ernih V'i 20 ppm putih cepcrb 

~inuman ringan 

~arutan 
I 

gulEl 
10 io jarnih (.../) 20 ppm putih cepat 

OiSlr ,l,rtnn gula 
~CJl/a i j ernih 0 '/ 20 ppm putih c epat 

minuman ringan 1,- jernih vi 20 ppm putih cepat 

minuman ringan 2 kuning ~-') 20 ppm putih l ama c) 

rninuman ringan 3 mer a h (., . .., 20 ppm putih s edangd) 

f11inuman ringan 4 warn a teh 0 20 PPI}l putih C8pElt 

f11inuman ring an 5 cokla t \ /"j 20 ppm putih 
! 

s edCJ.ng . 
_L 

Ket er anga n : 

a ) .. l arutan gulo 55 ojo : larutan gula dengan ka dar 55 o/o sebagai blanko 

b). larutan gl..la 10 jo: l nrutan gula dengan kac!cr 10 ojo s ebngo. i blanko 

c). Cepa t : s o.mpa i dengan 5 menit 

d). s edang '~ 5 - 10 menit 

e). l ama =) 10 manit. 

f} sirop 12, minuman ringan 12345 sirop rlan minuman ringan blanko 

yang t el a h ditambah siklmmat. 
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b. Kromat~grafi lapisan tipis (KLT) 

Hbsil dapat dilihat pada tabel 7. 

Tabel 7 

Hbsil KLT Sakarin dan Siklamat clalam larutan standa~, 

N:tma zat ~ (__ . Metoda I Metoda II 
I I 

jumla h nod~ Rf lbentuk 
j lnoda 

Jumlah noda i Rf bentuk no :::lc1 

, I 

·------------~·--------~----r-----~---+----__.. __ '!---------4 

Sa karin 

Siklamat 

1 

1 

0, 6 bulat. 

0,52 bulat 2 
. I 

,._ __________ ·----·--~--------·--------
Dengan earn mt:Jtoda I untuk Sakarin clan Siklamat hasilnya ndal a h 

positif. Cara meto da II untuk Sakarin hnsilnya adal a h nega tif. Sedang­

kr-:tn mGtoda II untuk Sakarin dengan cara dari J. Chromatography 1970 

hasilnya adalah negatif, tetapi bila digunakRn penampak noda dari ADAC 

1980 yang dimodifikas i, maka hasilnya adala h positif. 

Dengan metoda-metoda terpilih t ersebut dilakukan percobaan-percobJ.­

an terhad~p l arutan standar Sakarin dan Sikiamat, dan hasil eks traksi 

clori : 

1. l arutan gula s ebaga i larutan blanko 1 (blanko l a bora torium. ). 

2. l arutan gula + 10 mg Sakarin dalam 25 ml l arut an. 

3. l arutan gula + 50 mg Siklamat dalam 25 ml l arutan 

4. }.arutan gula + 10 mg Sakarin dan 50 mg Siklama t dalam 25 ml l arutan 

5. Sirop sebagai blanko 2 ( blanko pasar an). 

6. sirop + 10 mg Saknrin dalam 25 ml l arutan. 

7. Sirop + 50 mg siklamat dalam 25 ml larutan 

B. sirop + 10 mg s akarin + 50 mg siklamat dal am 25 ml l arutan 

9. Minuman ringan s ebaga i blamko 2 (blnnko .pasaran) . 

10. Minuman ringan + 10 mg s akarin dalom 25 ml lnrutan 

11. Minuman ringan + 50 mg siklamat dalam 25 ml larutan 

12. Minuman ringan + 10 mg s akorin dan 50 mg siklamat dal am 25 ml l arutan. 
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Dari hasil-hasil .yang diperoleh maka dengan kriteria -kriteria 

tertentu dipilih satu metoda terbaik. 

Untuk Sakarin dipilih metoda I adalah metoda terbaik dan untuk 

Siklamat dipilih metoda I adalah metoda yang terbaik. 

Tabel 8 

Hasil percobaan batas deteksi (,g~tection. limitl_*) laruta!l 

stand~ Sa~arin dan Siklamat dengan metoda terbaik 

N:tma zat 
"'"'*'--

SakrTI'in 

Siklamat 

Keterangan : 

0,75 ug 

12 '5 . ug 

*) batas deteksi (Detection L~nit) 

masih dapat dideteksi. 

Tabel 9 

Ka dar terkecil yang 

Hasil pemer~?-~ siro~ari pasaran xnng terdaftar 

-- I 
I 

f\bmor Kode sirop 
I 

Sa karin Siklcmat I 

1 
I 

* ! 8 + i + 
11 - -
14 - -
22* + + 
24 ... -
25 * + + 

~* + + 

- -,. 
30 - - -

n total 9 

=+ --- ---· n pas 5 4 --
o/o pas 56 I 44 . - -
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Keter angan 

* : Sampel m3ngandung campuran Sakarin dan Siklamat. 

Terlihat bnhwa a da 4 s ampel sirop yang mungandung campuran s akarin 

dan Siklamat, dan t erlihat bah~a hanya ada 1 (s~tu) s ampel sirop yang 

hanya mengandung sakarin sa j a . 

Terliho.t tidak ada s ampel yang mengandung siklc.mat s a j a . 

J umla h s ampel yang tidok mengandung s akarin do.n at a u siklamat nda l a h 

4 s ampel. 

n 

Ta bel 10 

tb~l 8emeriksaan sirop dari pasaranj(ang tidak t erdaftar 

--- ·-
f\bmor ko da 

* 1 

2 
~~ 

3 

4 

5 

6 

7 

9 

10 

12 

13 
* 15 

16* 

17 * 

* 
18* 
19* 
20 

21 
* 23 
* 

27 * 
28 

sirop Sa karin 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 
+ 
+ 

+ 

+ 
+ 
+ 

Siklama t 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 
+ 
+ 
+ 

+ 

+ 
+ 

------
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n tota l r 21 I I 

n pas I 12 15 -r l 
ojo pas 57 I 71 I 

• ! i 

Ksterangan : 

* sampel mengnndung campuran s nkarin j~n siklamat. 

Terlihat bnhwn ada 11 snmpel sirop yang mengnndung campuran s akarin dan 

siklamat, dan terliha.t bahwa hanya satu sampal sirop yang mengandung 

sakarin s njn. 

Sa~pal sirop yang mengandung siklnmnt s a j a t erdapc t 4 sampel. 

Jumlnh sampel yang tidak mengandung sakarin dan siklama t hanyn 6 s ampel. 
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Minuman ri~~n .d~i .p~aran yang_terdaftar t erha dae sakarin dan 

siklama t 

1\b. Kod8 mi numan 1 Sako.rin Siklamnt 
L r ! 

~ . 
i I 3 - I -

I 
* i 6 + i + 

12* I 

+ 
I 

+ 
13 - -

* 14 + + 
18 - -

19 * 
+ + 

21 ....., -
23* + + 
24 - -
26 - -
27 - -
29 * 

+ + 

I n total 13 l I 
I 

1 
I 

I I r 

I n pas ! 6 6 r 
! I -

! I 
. 

J \ o/o pas 46 ofo 46 ofo 
I . 

Ket erangan : * s ampe l mengandung . campuran s ckarin dan s iklomat. 

Tarlihat bahwa a da 6 sampel min uman ringan yang mengandung campuran 

sakarin dan sikl~mat, dan t erlihat bahwa tidak ado s ampel minuman ringan 

yang hanya mengandung sakarin saja at au mengandung siklamat - s a j o . 

J uml a h s ampel yang tidak mengandung sakarin den s iklama t oda l a h 7 samp el. 
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n __ ... 

i 

In total 

In pas 

r-· 
ioja pas 
I 

I 
I 

19 

Tabel 12 

Minumon ringan dari pasaran yang tidak t erdaftar 

t erhadap sakarin dan siklamat 

, 

I 

.. .. ._ 

nomor kode minuman ring an Sakarin Siklamat 

··-· --
* 1 + + 

2 - -
4 - + 
5 - + 
* ' 7 + + 
* 8 + + 
* 9 + + 

10 * 
+ + 

11* + + ! 

15 - + 
16 * 

+ + 
17 - : + 
20 - -
22* ' 

+~ ' + 
25 * + + 
28 - -
30 - + 

I 

~ l I 17 

I 9 14 
I 

82 

Keterangan : * sampel mengandung campuran s aknrin don siklama t. 

Ternya t a bahwa a~a 9 s ampel ~inuman ringan y0ng mengandung campuran 

sakarin dan siklamat, 5 sampel yang mengandung siklamat, dan tidak 

t;~i~lirot sampel yang mengandung sakarin saja . 

J uml a h s ampel yang tidak mengandung sakarin dan a t a u siklamat ada l a h 

3 sampel. 

l 
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Ta bsl 13 

1-bsil pemsriksaan simp di pa saro.11 terhadap 

Sakarin dan Siklamat 

I l 
I Jumlah ! Sampel yang mengandung Sampe l yang tida k - mangandung Saka-I sampe Sakarin da.n · Sa karin Siklamat 
I (n) Siklama.t 

rin atau Siklamot 
l_ 

I 

ofo I n ofo ofo ofo n I n n 
l 

I 
I 

9 4 44 1 12 0 0 4 44 
I 

' 

21 11 52 1 5 l]. 19 5 24 

30 15 50 2 7 4 1 13 9 30 
I i 
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Ta bel 1L!-

-~- Pemeriksaan minuman r i np an •• di _e_asar a n 

~~dap Sa karin da n ~1~'"':,.~ 

-····~-~-----r-1 ------------- · , ---~~---~ 

Jumla h Samp el ya ng mengan t!~:~..ng_ ~ Sa mp el yang tidak I J enis 

Sampel s a mp el 
1 ·' - ~ mengo.ndung Saknrin l 

Sa karin da n Sa karin i Sikl a ma t a t a u Siklamc. t 
siklo.ma t J 

1----+.-----+--~n--+~ ~··;_· _ -;-._ -n:_+-~l _-ia---+-
1 n-,.._·-ojc-a --r--:- ! 1o -~ 

minuman 13 , 6 I 46 0 0 0 0 7 54 I 
r i ngnn 

y ::mg 

.t !'ilrdaf 

bJ.Y' 

· minuman 
ring an 
yang 
tidak 
t ardaf -t ar 

17 9 53 Ol 0 5 29 18 

~T-o_t_a_l __ +-~--~-15~,--so---ro---+-0---+5--~1~1-7------+--10----~3-3---~---l 

-----------···--'-----'--._ __ ....,_ _____ __. ____ ; - .-
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IV. DISKLEI 

1°. Scoring. 

a. Untuk r eaksi warna t erkumpul 7 metoda untuk Saknrin dan 2 metoda 

untuk Siklamat (lihat l ampiran 1). 
1. Dari hosil scoring r eaksi warna untuk Saknrin t erpilih metoda 

I dari PDAC 19801 20.094, 20.095 - 20,183 dan metoda II dari · 

Standar Industri Indonesia 0.154 - 77 hol 3. 

Kar ena keduanya muda h dilakukan dan menggunakan r eagentia yang 

tidak taxis dan r el atif muda h diperoleh. 

Pa da metoda dori A. analytical Chemistry 292,413 digunakan r e­

agentia Chlorophenothia zine yang t ernyat a s ukar diperoleh. 

Pada metoda dari JAOAC §§, 1411 - 1414 digunakan r eagentia yang 

taxis ya itu : CHC13-Benzen a t a u Ether-Benzen. 

Juga pa da metoda dari Roy Edgar Sia haan, Saccharin dal am obat­

obntan, Studi Pustaka , Universit&s Pancas ila digunakan r eagon­

tia dioxybenzen yang taxis. 

2. Oari hasil scoring r eaksi warna untuk Siklamat t erpilih pustaka 

P~meriksaan Kadar Natrium Siklama t dal am manisan buah-bua han · 

basah dari Cianjur, Skripsi Ida Syafricla n1ngsih, UNPAD 8a.ndung 

1981 s ebaga i metoda II untuk identifikasi Siklama t. 

Metoda ini mudah dikerjakan dan reagenth~ yang digunakan adal a h 

r eagentia yang tidak toks is d~n muda h diperoleh. Jadi untuk 

Siklamat dipilih identifikasi metoda I dengan r eaksi pengendapan 

(lihat diskusi ad. a ) dan identifikasi meto da II dengan r 8aks i 

warna . 

b. Untuk r eaksi pengendapan t erkumpul 2 meto da untuk Sakarin dan 2 

meto da untuk Siklamat (lihat l ampiran 2). 

1. Pa da scoring untuk Sakarin metoda yang diporoleh a dalah dari 

POAC Metho ds 1980 dan Technical Analysis of Food 6 th ed. 

(liha t l ampiran 2) yang mempunyai prosedure pengendapan yang 

s ama , Keduanya mempunyai prosedur yang panjang, jadi tiaak 

praktis dikerjaka n di laboratorium disini, memerlukan a l at­

alat yang khusus dan mahal (misalnya : a l a t destilasi, Pt 

crucible) dan r eagensia yang taxis (Brom). 
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Karena masih ada cara identifikasi lain yakni cara reaksi warna 

dan KLT untuk kwalitatif yang relatif simpel, maka kedua me­

toda pengendapan tersebut tidak t erpilih. 

2. Pada scoring metoda pengendapan untuk siklamat terkumpul 2 metoda 

ya!tu metoda dari AOAC 1980 dan Official Methods of Analysis of 

the Associa tion of Official Analytical Chemistry 12 th ed. 1975 

(lihBt lampiran 2). Prinsip pengendapnn adalah sama, hanya pada 

metoda dari pustaka yang kedua , pengenclapan akan t erjadi s e­

telah diendapkan semalam, jadi metodA ini tidak terpilih. 

Pengemdapan dengan metoda pustaka portama t erjadi jauh l ebih 

cepat. 

c. Untuk kromatograf1 lapisan tipis terkumpul 4 metoda untuk saka­

rin dan 4 metoda untuk siklamat, (lihat l ampiran 3) 

1. 09.n hasil scoring kromatograf;i lapisan tipis untuk saknrin t er­

pilih metoda I dari ADAC 1980. 20.158 halaman 347 dan metoda ~ 

dari. J. Chromatography 1970 halaman 173 - 176. 

Karena kedua metoda ini mudah dikerjakan dan pada pengerjaan 

di laboratorium disini dipilih penampak noda yang tidak toksis. 

Reagansia yang mudah diperoleh • Pacla metoda dari Technical 

Analysis of Foods 5 th Ed. David Pears, 266 - 267 digunakan 

reagentia 6<. -naphtaetilamin yang to xis. 

Pada metoda dari kumpulan karya tulis Sekolah Tehnik Labora torium 

Kimia Farm~i Dop.Kes. Andi Suryadi 1981 1 r eagnotia yang 

digunakan i al a h Br-CC14 yang taxis. 

2. Dari hasil scoring kromatografi lapisan tipis untuk Siklamat 

terpLlih metoda I dari ADAC 1980, 20,158 halo.man 347 dengan 

modifikasi dan metoda II dari J. Chromat ography 1970 halaman 

173 - 175 dan ADAC 1980. 

Kedua mGtoda ini mudo.h dikerjakan, r eagentia yang diguno.kan~ 

mudah didapat dan tidak toxis. 

Pada metoda dari Technical ,Analysis of Foods 6 th ed, David 

Peats, 266 - 267, cora ekstraksinya yang tidak spesifik, ke 

mungkinan zat lain misalnya, asam benzoat dapat terekstraksi 

dan jika dalam sampel terdapat co.mpuran Sakarin dan Siklamat 

maka ekstraksi akan lama s ebab siklamat harus diuraikan ter­

lebih dahulu. 
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Padn metoda dari Kumpulan Karyn tulis Sekolah Teknik Laborn­

torium Kimia Farmasi Oepartemen KEsehatan, Andi Suryadi 1981 

digunakan rsagentia Br-CC1
4 

yang taxis. 

Pengujian laboratorium 

a. Reatai pengendapnn 

Reaksi pengendapan unhuk minuman ringan umumnya dapat dipergunakan1 

hanya pada minuman ringan yang berwarna kuning muda endapan susa h 

dilihat s ebab worna endapan ,dan larutan hampir sama. Penyaringan 

untuk minuman ringan Teh botol dan sari cola dilakukan dengan 

kertas saring no. 42, sedangkan yang lain dengan kertas saring no. 

41 da~i Whatman; 

Hal ini disebabkan pada teh botol terdapat endapan dari sari ter\­

sebut yang mengendap pada kertas saring. 

Reaksi pengendapan untuk sirop sebaiknya dilakukan terhadap sirop 

yang tidak berwarna dan setelah dilakukan pengenceran. Pada sirop 

yang tidak diencerkan penyaringan sangat lama. Tetapi untuk sirop 

berwarna misalnya dalam percobaan disini sirop berwarna merah, 

maka pengenoeran akan mempersukar penglihatan terjadinya pengendap 

an, karena warna endapan hampir sama dengan larutannya yang ber · 

warna metah muda. 

b. Reaksi warna: 

Karena warna yang diberikan oleh reagennya s endiri adalah sama 

dengan warna yang diberikan blanko ekstrak Saknrin dan Siklamat 

maka reaksi warna untuk Sakarin dan Sikiamat t ers ebut ~idak dapa t 

digunakan s e bagai metoda reaksi pendahuluan,s ebab tidak memberikan 

warna yang spesifik untuk Sakarin dan Siklamat. 

c. Kromatografi lapisan tipis (KLT) 

1. Pada KLT dengan lnrutan standar Sakarin, metoda I (ADAC 1980) 

yang terpilih dongan eluen n-butanol ~ alkahol : NH4DH : H20 ~ 

40 : 4 : 1 : 9 dan ponampak noda sinar ultra violet 254 nm 

memberikan noda yang jelns berbentuk bulat, berwnrna ungu. 
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Metoda II (J. Chroma tog 1970) dengan eluen Isopropanol 

: NH40H = 4 : 1 dan penampak noda campuran larutan mctil 

r ed dan buffer fosfa t (pH = 7) dengan pemanasan 110°C s e­

lama 15 menit tidak a da noda . 

Elusi meto da II l e bih l ama dari pada matoda I. Maka meto da 

I adala h l e bih baik dari pada met oda II. 

2. Pada KLT deggan l arutan stnndar Siklamat, meto da I (AOAC 

1980} yang climodifiikasi, dengan el uen n butariol a lkohol: 

NH40H : ~0 = 40 : 4 : 1 : 9 dan penampak .noda 0 125 ~ Fluo­

r escein dal am eMF : alkohol (1 : 1) 1 s et el a h dipanaskan pada 

110°C s el ama 15 menit, memberikan noda yang j el as, berworna 

kuning muda 1 stabil, berbentuk bulat. Se belum pemanasan 

noda ticlak t ampak. Metoda II (Ji Chromatography 1970) dengan 

eluen Isopropa noi : NH4oi-l = 4 : 1 dan penampak noda tidak 

kelihatan walaupuh dipanaskan. 

Sedahg dengan penampak noda 01 25 ~ Fluorescein dal am OMF : 

alkohol (1:1), ADAC 1980 no da t ampak j el as t anpa pemanasan, 

berwarna kuming muda yang sta bil berbentuk bulat, jumla h 

noda = 2. Elusi metoda II l e bih l ama dari pa da meto da I. 

Maka met oda I adal a h l e bih baik dari pada met oda II. 

3. Hbs il KLT met oda I l arutan standar Sakarin t ernya t a s ama 

dengan hasil KLT met oda I eks trak Sakarin dalam l arutan 

gula 1 sirop dan minuman ringan. 

Hasil KLT metoda I l arutan standar Siklama t t ernya t a sama 

dengan hasil KLT meto da I ekstrak Siklamat dal am l arutan 

gula, sirop dan minuman ringan. Sehingga dengan demikian 

meto da I untuk Sakarin dan Metoda I untuk Siklama t merupakan 

meto da~etoda yang t erbo.ik untuk pemeriksaan Sakarin clan 

Siklamat clal am sirop dan minuman ringa n. 

Met oda-meto da t ers ebut akan digunakan untuk pemeriksaan 

sampel sirop dan min~man ringan yang diperoleh dari pas aran. 

3°. ~emeriksaan sirop clan minuman rlngan yang cliperoleh dari e.as ar an. 

1. Dari t a bel 13 t erlihat bah'Pa 44 ~ dari sirop yang t erdaftar me­

ngandung Sakarin dan Siklamat, 12 ~ yang mengandung Sakarin 

dan tidak t er dapa t yang menqandung Siklamat. 
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Sirop yang tidak mengandung Snkarin a t a upun Siklomnt s ejumlah 

44 ~. Oari sirop yang tidak t erdaftar 52 ~ mengandung Sokarin 

dan Siklamat, 5 ~ mengandung Sakarin s a j a , 19 ~ mongondung 

Siklamot s oj a 1=!on 24 ~ tidak mengandung Sakatin at a upun Sikl,9_ 

mat. Oori jumla h selur~h sampel sirop b~ik yang t er daftar atau 

pun tidak t er daftar maka t ornya t a bahwa 50 ~ mengandung Sakarin 

dan Siklamat, 7 ~ mengandung Saknrin, 13 ~ mengandung Siklama t 

dan 30 ~ tidak m3ngandung Sakarin ataupun Siklamat. 

2. Oari t a bel 14 t erlihat bahwa 46 ~ dari mrunuman ringan yang t e£ 

daftar mengandung 8akarin dan Sikla~at, tidak ada yang mengan­

dung Sakarin s a ja dan tidak ada yang mengandung Siklamat s a j a , 

D.:'l!'i jumlah minuman ringan yang t er daftar t ernyat a 54 ~ tic!ttk 

mengandung Sakarin a t a upun Siklamat. Dari minuman ringan yang 

tidak t erdaftar 53 ~ mengandung Sakarin dan Siklamat, tidak 

ada yang mengandung Sakarin, 29 ~ menganc!ung Siklo.roo.t dan M oje 

tidak mengandung Sakarin a t a upun Siklamat, Dari jumlah s olu­

ruh sampel minuman ringan baik t er daftar a taupun t~dak t er­

daftar maka t ernyat a bahwa 50 ojo mengnn dung Sakarin dan Siklamat 

17 io mong~dung Siklamat, tidak a da yang mengandung Sakarin 

dan 33 ojo yang tidak mengan dung Sakarin nt a upun Siklamat. 
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V. Kesimpulon dan Saran 

Reaksi pengendapan Siklamat don raaksi warno untuk Sokorin dan 

Siklamot tidok merupakan metoda yang baik untuk pemeriksaan pendahu­

luan So.korin dan Siklamot, dal am sirop dan minuman ringa n. 

Cat~ t erbaik untuk pemeriksaan Sakarin ialah dengan kromatografi la~ 

pisan tipis dengan menggunakan eluen n-butanol : alkoho l : NH40H :_ ~0 

= 40 : 4 : 1 : 9. 

1\bdo yang diperoleh clilihat dibawah sinar U V pada 254 nm. 

Cctra t arbaik untuk pemariksaan Siklamat i a l a h clsngan kromotograf 

lopisan tipis dengan eluen n-butanol : olkoml : NH40H : ~0 = 40 : 4: 

1 : 9 dan penampok npda larutan 0,25 ojo Fluor escein dal am DMF - alkoml 

(1 : 1). 

Oengan demikian talah cliparoleh cora pemeriksaan Sakarin don Siklomat 

yang r olotif sederhaha 1 cepat, murah dan dapat dipercoya. 

Dari hosil pemeriksaan sampel·sampel dari pasarnn t ernyato bahwa 50 ojo 

sirop mengandung Sakarin c.Jan Siklamot, 7 ojo mengonclung Sakarin soja, 

13 ojo mengandung Siklamat soja dan hanya 30 ojo sompel tidak mengandung 

sakarin at a upun siklamat. Sedang da~i minuman ringan 50 ojo mengandung 

s akarin dan siklamat, tidak ada yang mengandung sakarin, 17 ojo ~engan­

dung Siklamat soja dan hanya 33 ojo dari s ampel tidak mengandung 

sakarin ata.upun siklamat. H.'1l ini memberi gamb:.'ll'an bahwa terdapat 

penyal ah gunaan Saknrin dan Siklamat secara luas eli pasnran yang.me­

rupakan ancaman bagi keamanan sirop dan minuman ringan. Maka perlu 

diadakan peningkatan pengawonc.n ollch Ui t. J -_:;n RJM l(ltut<; munjll.min ku~ 

menan s~rop can minuman ringan. 

Diharapkan metoda t erpilih dan data-dat a yang di per ol eh dapat di·gun~ 

kan oleh laboratorium Bala i Pem£tiksaan Oba t dan Makanan dipusa t dan 

propinsi, untuk pengawasan dan keamanan sirop dan minuman ringan t ar 

hadap Sakarin dan Siklamat, 



Lampiran 1 

No 1\l::lma Bahan I 

28 

Hasil scoring metoda reaksi warna S~karin dnn 

Siklamat dari metoda yang telah t erkumpul 

Nilai 
Pus taka . scoring 

Metoda 
terpilih 

1----,.._..,f.-____ ~f---------------..... -----+-------
1 Sakarin 

2 Siklamat 

~ Standard Industri Indonesia 

0.154. 77 hal 3 

- ADAC 1980 20.183.20.184,20.~B6 

- Wf-0 Food Additives series NJ. 7 

World Health Organization 

Geneva 1976 page ,212 

126 

126 

70 

- A.Z. Anal. Chern. 292 4'3 (1978) 71 

- J. AOAC 56 1411-1414 Fernandes 
. -

-Flores et.al. 

- Saccmrin dalam obat-obatan. 

Ray Edgar Siahaan-.studi pustaka 

Universitas rancasila hal• 13-

14, 1979 

- Talanta 1967, vol.14. page 389 

- Pemeriksann kadar Natrium Sikla 
·- -

mat dal am manisan buah-bua han 

basa h dari kota Cianjur, skri.e, 

si Ida Syafridaningsih, UNPAO 

B:l.ndung 1981 

61 

52 

68 

86 

10S 

Metoda I 

Metoda II 
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Lampiran 2 

Hasil scoring metoda renksi pen~enqapa~ Sakarin dan 

Siklamat dari metoda _yang t el nh ~~rkumpul 

1'-b ,1\Bma rohan Pus t aka Nila i Me toda 
s coring t erpilih 

1 Sa karin - NJAC 1980 . 20. 185.20.185 77 

page.351 

- Technical annlys is of Food 69 

6 tl'l ed. by David Pea t son, 

pag2 264 . 

. 2 Siklamat - POAC 1980. 20.162 page 348 62 Metoda I 

- Official Metho ds of Analysis 62 

of the Associa tions of Offi-

cia l Analytica l Chemis t 12 t r. I 

l ed. 371 - 382, 1975. 
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t'b N:tma Zo.t 

1 Sa karin 

2 Siklamat 

.. 
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... ~ ' ..... I 

Hasil scoring metoda kromatografy lap~an tigis LKLIL 
Sakarin dun Siklama t ~ri metoda yang t el a h terkumpul 

'· 

Nilai Metoda 
! Pus taka scoring t erpilih i 

. . 

- POAC 1980.20.150 page 347 261 Metoda I 
' . 

- J. Chroma tography 1970 page 173-176 253 Metoda II , 

- Technica l Analysis of Foods 6 ~ ed. 180 

David Pears page 266-167 

- Kumpulan karya tulis Sekola h Tehnik 241 

Laboratorium Kimia Farmasi Oep,Kes . 

Hai/ Andi Suryadi 1981 

1- Pf.JAC 1980,20158 hal aman 347 261 Metoda I 

1- J. Chromatography 1970 page 173-176 245 Me toda II 

- Kumpulan karya tulis sekola h teknik 233 

Laboratorium Kimia Farmas i Oep.Kes . 

R.I. Andi Suryadi 1981. 

- Technt~al analysis of foods 6th ad. 216 

by David Pearson page 266. 

. . 
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Hasil percobaam Kl,.T 1atut~n etand~:--Sak~rin dEln Siklamat dengan metoda I dan Metoda II terpilih 
' ..,, . 

-
1\l:lma Metoda I Meto da II 
Zat Adsorber1 Eluen pp~ ftcurcpak hoda 1-bsil Adsorben Elu8n Penampak noda Ha.sil 

c 

I 

.Sakarir Silica c, n-butanol:alkoh- uv 254 nm Rf = 0,6 no- Silica Gal Isopropanol 1 bg Metil red -
Gel H h:Jl : NH40H: f-20 c]a . bulat H . ~H,OH = 2 bg buffer f o • . 

= 40: 4 :1:9 warn a ungu, 4 f osfa t.pH=7 
stabil, jum-
l a h no da : 1. 

•Sikla - Silica n-butanol:alko- Or25 ia Flu Rf = IJ.52 Al203 Isopropanol 1. 1 bg Metil -
mat Gel H ml:NHaOH : orescein r.Jd:::l . bulat . NH40H Red & 2 bg . . 

':20 = 0: 4 : clal a m av1F warn a . ku~ . 4 1 buffer fos~ = . 
1 • 0 

. 
• v 

- alkohol ning muda, f a t. 
(1:1) sta.bil. Jum- 2. 0125 ia Flu-

Rf = 0 1 5LI, 
noda : bulo.t 

l a h noda = 1 or esc e in da - warna· : kunin:;; . 
Pemanasan lam []1;1F . . muda, stabil 
110°C 15 me- alkohol Jumlah noda 
nit. 

(1 . 1) 
2 • . 

• 

. . 
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Bahan .. 
1. Sakarin dnri SIGVIA Chemical company LEA s ebogai baku 

pembanding 

2. Siklamnt dari SIG'v1A Chemical company USA s ebagai 

baku pembanding. 

3. Minuman ringan dari Dit,JGn RJM Dep.Kes. R.I yang 

tidak mengandung sakarin dan siklama t s ebagai bah:ln 

pembanding. 

4 . Sirop dari Dit.Jen.POM Dep .Kes. R.I. yang tidak me­

ngandung sakarin dan siklamat 1 s e bagai bahan pam­

banding. 

5. Gula pasir dari pasar an s e~tgai bahan pembuat 

sirop dan minuman ringan. 

Pereaksi mutu :P .a. (pro analisa ) 

Alat 1. Alat-alat kromatograf1 l apisan tipis (KLT) 

dari CESAGA 

2. Lampu u. V. or ;.ginal HANAU Fluo t es t. 
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s.Reaksi warna : Sakarin dan Siklamat 

b. Reaksi pengendapan : Si klama t 

a.l. Re.a.ksi w.a.rna $_aarin dengan metoda L t~r]2ilih, 

- Buat larutan Sakarin dalam sirop, minuman ringan dan 

l a rutan gula 55% dengan komsentrasi 25 mg dalam 25 ml 

l a rutan. 
Buat larutan blanko sirop, minuman ringan dan gula 

55% sebanyak 25 ml. 
- Keenam l arutan tersebut diencerkan ad 200 ml dengan 

HzO• Encerkan larutan ters ebut · dengan 5 ml asam as~ 

t at, ko cok. 
- Tambahkan larutan Pb(asetat) 2 t etes-tetes s ambil di­

kocok sampai sedikit berlebih. 
- Encerkan l arutan tersebut ad 250 ml dengan H2o. 
- Tambahkan HCl 4. N 5 ml, ekstraksi dengan 2x25 ml pg 

troleum eter. Pisahkan l apisan petrol eum eter . 
- Lapisan petroleum eter dicuci den gan H2o 5 ml . Buang 

l apisan H2o. 
- Ke ringkan lapisan petrol eum et ~r dalam gelas pi a l a 

k~cil sampai ± t ml. 

Tambahkan air panas sedikit. 
- Reaksikan filtrat dengan : 

a . l a rutan Fec1
3 

1% del~m H20--- terjadi warna mer ah 
ungu 

b. dalam tabung reaksi, setel ah dingin ditambahkan 

larutan KNC' 2 10%, larutan asam asetat 50% dan l a ­

rutan Cuso
4 

1% dalam H2o - --- terjadi warna merah 

Bordeaux. 
a .2. Reaksi warna $ak0.rin d.engan.__metoda . II terpil.ih 

- Buat l arutan Sakarin dalam sirop, minuman ringan dan 

l arutan gula 55% dengan konsent r asi 25mg da l am 25ml 

larutan. 
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RALAT 

-; - ------- ·r ----- . ··- ..... -- --·-·;- -------- ---------···---~·-··---,----------·--· ---·--------.. 
N.1 I Halama'l Ba.ris ! Tertulis I Seharc;s nya 

. --- -- - --- - L-. ~-·· .... _ .. _ .. ___ _ .. -t--- -··--- --·-.. -· ·-·-··--.. - -~-.. ---.. - -l---- -· · .... - ... ·~- -- -- -~- --- :_ -- -

1, iii 

2, v 

3. 1. 

4. 5. 

5. 6. 

. I 
I 

I
I 

~ •.•• larutan gula 55ojo •••.•• larutan gula 55ojo .; 
I 

~e9 dari a tas 

!ftatsl 4) 
re 12 ~ri a tas 

( tqb315) 

ke18 dari atas 

( tabel 7) 

ran larutan 1 00/o.. . • • dan larut a n gula 10cfo .•• 
r ... ~ larutan gula ssojo t· ... larutan gula 55ojo 

~an larutan 10ojo.... dan larutan gula 10ojo ••• 

hasil KLT l a rutan stan -sil KLT Sakarin dan 
I -1 
tlar Sakarin dan Sikl~ piklamnt da lnm larutan 

~t btandnr,la rutnn gula, 

I firop dnn minumon ringan 

ke14 dnri atns l' ... b:lto.s deteksi Sa~ 1 •••• b:ltns deteksi (Dete!?_ 

~in dan Sikla mat dengar~ion Limit) larutan sta~ 
I 

( tabel8) 
I 
[netoda terpilih. 

I 
~rSakarin dan Siklamat 

jdengan mr:3 toda terb::lik. 

ke13 dari bawa~ •.•• minuma n ringa n dan ..•• minuman ringan dan 

. ~arutan gula, Kemudian !lnruto.n guln dan rea ksi 

lde ngan me toda . , • ~ . p e ne t a pa n de ngan KL T. Ke 

ke12 dari tows (WHJ/FAO 1971-1978) (WHJ/FAO 1977-1978) 

1 
~udian dungan metoda .•.. 

ke17 dnri a. tas Pacta sirop clan minum:tn Pada sirop,minuma n r! 

ke14-15 ctari 

b:l\\Dh 

i 

lringa n ya ng tidak .•... rigan dun l e.rutan gula 

~ang tidak •.••.•. 

.•.. ,siropdan minuman •.•• ,sirop,minuman ri 

ringan t erse but dianali~gon dan l a rutan gula -
s a de ngn n ••••.• tters8 but dia nolisa de 

t"lgan ••••••• 

ke9 dari atas 5. 1-asil yang ~produs~ j5• H::tsil yang reprodus~ 

ble terhadap metoda 

KLT terbaik,kemudian 

dilakukan perco taa n 

bato.s deteksi(()3te~ 

blG Te rhade.p metoda !.J ' 

KLT t e r baik kemudian! 

tion Limit) 

I 

dila kukan parco baatt ! 
ba tas de teksi(Oetect~ 

on Limit), 

.. 
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1_~'-~a~:l ~ris --=-=J Te~ul~=--=~Eha:usnya -==· ~=] 
I 

~e1S dari atas ••... adalah minur~n ri ••••• adalah minuma n ri 

6. 9. 

7. 13. 

8. 14 

9. 18. 

10 19 

11 l22 
' 

ngan strop dalam satu ngan atau sirop dalam 

( 1) •••••• sa tu ( 1) ••.•.• 

ke8ctari b:l~h Metoda II dipilih.... metoda II dipilih •• , •• 

ke2 dari bawah f).sirop 12,minuman r! f),sirop 1,2,minuma n r! 

ngd~: 12J1l.5; ngan 1 ,2, 3, 4, 5 ; 

ke16 dari OO.wah •••• ,maka hasilnya ad~ •••• ,maka rasilnya ad~: 

ke1 dari a tas 

ke2 ·:jari a t;ns 

ke2 dari a t as 

lah positip. lah positip. Hasil pe~ 

co baan dari semua l a ru 

tan t ersebut dia tas a da 

llflh stlma dengan hasil 
1 
pe rco I:J'mn dari l a rutan 

standar Sakarin dan 5~ 

klamat (lihat l ampirun 

4) 
Tabel 11 

Mii~lJ t-nOt"l (·it~,,c:ldri n .. l 1-b.sil pemeriksaan mim.'• 
• -...J ~ i 

man rin~2_ dari pasa ron ·1· ;saran ..... ........ .. . 

Minuman ringan dari 
I --
sqran . , .. 

pa- rosil pemeriksann min- :. 
---- I 
man ringan dari pasaran •• 

ke2 dari a tas 11 o ._Scoring 1 °. Scoring. 
l 

ke10 dari atas ~da metoda dari Pada metoda dari A.Z.Ana 

A.analytical Chemistry lytical Chemistry ••••••• 

. ~· • • • • • • • • • f 
I ! 

ke11 dari baVIlh(lih:tt diskusi a d a ) dan(lihat :tiskusi a d b) da n 

. . . . . . . . . . ........... 



RALAT 

~lamanl EBris 
-- -T~emrusnya -ifertulis 

- I " 
12. 25. Ke 14 dari atas ••••• clan penampak roda •••••• clan penampak rocla 

tidak kelihltan.,.,. eampuran larutan metil 

red dan buffer fosfat •• 

13, 
I 

•••••••• 14, 1979 28. ke 7 dari t::ay.ah 1-- ....... 14, 1979 
I -Standar Industri Inc:b I 

... I 
~ 

nesia (SII) 

0,273- 80,hal4-6 

~4. 37 ke 1 dari tav.e.h , ••• ,20 x 2 em ••• , • ;20 x 20 em 

I 
j 

i J 
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Bua t l a rutan b1 anko sirop, minuman ringan dan gu1a 

55% sebanyak 25 m1. 
- Keenam 1arut an t ers e but di t amba:1 HC1 4 N s .::tmpai a s am 

- Ekstraksi dengan et er 2x25 m1, pi sahkan papi san et er 
Lapisan et er diuapkan pada suhu kamar da1am cawnn 

penguap . 

Tambahl~an air panas sediki t. 

Reaksikan fi1trat dengan : 

a . 1arutan Fec1
3 

1% da1am H20--i t erj adi warna mer ah 

~ngu 

b. da1aE1 tabung r eaksi, s et e1ah din[ji n t ambahkan 1a­

rutan KN0210%, 1a r ut a n asam a s et a t 50% dan 1arut­

an Cuso4 1% ---~ t erj a di warna mer ah B6rdeaux . 

Reaksi warna Si~1amat den_g_an 1~1.e toda I J_ te r,pi1ih . 

- Dibua t 1arut a n Sik1amat da1am s i ro p , minuman ringan 

dan 1a rutan gu1a 55% denga:tl konsentras i 25 mg da1am 
25 m1 1aruta:n . 
Dibua t 1a r ut an b1anko sir,op, mi numan ringan dan gu1a 

55% sebanyak 25 m1 • 
- Keenam 1arut an diasamka.n dengan 5 m1 H2s o

4
C1:1) , kocok 

- ·Ekst r aksi dengan 125 m1 eti1 as et a t, kocok . 
Lapi san eti1 a s et a t pi sahkan , uapkan di pengngas ai r 
sampai kering . 

Pada r esidu kemudian di1 akukan r eaksi war na dengan 

a. 1a rut an 3 ,3% KmnO L~ da1am H20-J\TaOH 4 N 
b. 1arutan 0,1% meti1 r ed da1am a1kohol 

c. 1ar~t an Pb( a s et a t) 2 dalam H2o. 

b . Reaksi ~enJKend~an Sik1~mat dengan __ ~toda _ I _ t erni1th. 

1.- Dibua t 1arut an Si k1amat da1am minuman ringan -dengan 

k ons entrasi 150 mg , 100 mg , 50 mg ,l mg da1am 25 m1 

l a r ut an. 
Dibua t sat u 1a rut an b1anko minuman ringan . 

- Keenam 1arutan t er sebut ditambah 500 mg BaC1 2 , bi ­

arkan 5 menit. 

.-
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Sanng dengan kertas saring Wha t man 41. 
- Asamkan 1arutan tersebut dengan 2 ,5 m1 HCl 4 N. 
- Tambahkan 50 mg NaN02 pada masing-masing 1arutan. 
- Lihat konsentrasi yang terkeci1 yang masih memberi 

endapan Baso
4

, dibandingkan terhadap b1anko.(Da1am 
percobaan di sini ia1ah pada konsentrasi 1 mg da-

1am 25 m1 1aruta~ ). 

Kemudian dibuat 1arutan sik1amat da1am minuman ri~ 

ngan yang sama dengan di atas dengan konsentrasi 

1 mg, 0,875 mg, 0,75 mg, 0,625 mg, 0,5 mg, 0,375 mg 
0,25 mg da1am 25 m1 1arutan. 

- Dibuat s a tu 1aruta n b1anko 
I 

- Pa da keenam 1arutan tersebut di1 akukan percobaan 
u1ang seperti padD. 1, di a t as . 

3. - Se1uruh percobaan di atas 1 & 2 di1akukan juga te£ 

ha dap sirop, minuma n ringan, 1arutan gu1a 55 % dan 
1arutan gula 10%. 

~- . - Untuk sirop, sebe1um dibua t 1arutan Siklamat da1am 

sirop tersebut, maka di1akukan pengenc er an dahu1u 
antara 2 sampai 6 ka1i pengenceran. 

; 
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~eto da analiea reaksi Renet3~ll 
(Metpda analisa dengan Kron~at.og_rafi~_):g,pisap ti]2i$) 

a . Ekstraksi 
b. Identifikasi dengan kromato grafi l apisan 

tipis (KLT) 

c. Batas deteksi 

a . Ekstraksi 

a .l. Pelarut : 1. petroleum et er 

2. etil aset at 
a .2. Prosedur ekstraksi; 

- Ke dalam 25 ml l a rut an yang mengandung Siklamat di 
tambahkan 5 ml H2so

4 
(1:1) dal am corong pemi qah 

125 ml, kocok, dinginkan (sampel ya ng mengandung 

co2 dikocok , dituangkan berul ang-ulang untuk meng 

hil e.ngkan co2 ). 

- Ekstrnksi dengan 2x25 ml petrol eum et er ,kocok pe-

l an-pel an .dan t er atur, l apisan 8ter dibuang. 

- Tambahkan 2 , 5 ml NaOH 50% ho.ti-hati, kocok pe l an­

pel an , dinginkan. 

, 

- ~~straksi dengan 2x25 ml eti l asetat (jika sampel 

nya Joca-Cola maka dipakai 2x30 ml etil as et a t un 
tuk menghilangkan emulsi). 

- Lapisan a etil asetat s a ring dengan ka pas yang te­

l a h dicuci dua kali dengan etil a se t a t ke da1am 
ge1as pia1a . 

- Uapkan sampai volume 5- 10 m1. 

Pindahkan ke tabung dan uapkan s ampai kering . 
Po.da residu t ambahkan 2,5 m1 1arutnn NH

4
oi-I :H20 : aJ. 

koho1 (5:5:10), ko cok . 

- Ekstraksi di1akuko..n terhndo..p 
1. 1arut o..n gula seba gai blanko 1 (bla nko l abor a tQ 

rium) 

2 . l a rutan gul a + Sn.ka rin 

3 . • •..•••• 
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3, laruj:an gula + siklamat 

4. loruto.n gulo + sokarin dan siklamat 

5, sirop s eb:tgai blanko 2 (blanko l a boratorium) 

6, sirop + sakarin 

?. sirop + s :. ~~lomat 

8, sirop + sakarin dan siklamat 

9, Minuman ringan sebagai blanko 2 (blnnko laboratorium) 

10. Minumo.n ring an + sakarin 

11. Minuman ringon + siklamot 

12, Minuman ringan + sakarin dan siklamo.t 

13. Konsentrosi : Sakarin 5 mg dalam 25 ml larutan, siklamat 

25 mg dalam 25 ml la.rutnn. 

b. Kromatografi l apisan tipis (KLT) 

1. Eluen : a . n-butanol : alkohol NH OH : ~0 
f!. 

b, Isopropanol : NHLJ_OH = 4 ; : 1 

- Cara pembuatan : 

= 40 :4:1 :9 

- Dalam erlenmeyer 200 ml bertutup gelas masukkan 80 ~1 

~-butanol, 8 ml alkohol, 18 ml H20 dan 2 ml NH40H, go­

yang-goyang sampai homogen, 

- masukko.n kedalam bej ana kromntografi yang telah dimasuk­

kan kertas saring sekeliling dindingnya setinggi be jana . 

tutt.V 1 biarkan oluen naik sampai pGrmukaan kertas saring. 

- bejana sinp dipakai 

- dibuat dengan cara yang sama untuk eluen b. 

2. Lapisan tip,is, 

- Adsorbon : a , Silica Gel H Typo 60 

· b, ~03 nst::-91,.. 

- Tebal l apisan : 0 125 m~ 

- Cara pembuatan : 

ad.a. - 30 g silica gel H dimasukkan dalam erlenmeyer 

500 ml bertutup galas. 

- tambahknn ?5 - 80 ml H20, kocok sampai homogon 

- tuangkan keatas lempeng gal as 5 buah, ukuran 

20 x 2 em yang sudah dibersihkan dengan acet on, 
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- tarik snmpai terjadi lapisan yang rata 

- keringko.n pada suhu kamar l ebih dari 1 jam 

- lapisan tipis ini dapat digunakan dalam waktu 36 jam 

ad .b. - 30 g ~03 dimasukkan dalam orlenmeyer 500 ml ber­

tutup golas 

- tambahkan 45 - 50 ml ~0, kocok sampai homogen 

- tuangkan ke atas lempeng gelns 5 buah, ukuran 20 x 20 

em yang sudah dibersihkan dengnn aceton. 

- tarik sampai terjadi l apisan yang r ata 

- keringkan pada suhu kamar s emalam 

- panasksn lapisan tipis pada 110° 0 selamn 1 jam 

3. Larutnn Standar 

a. dibuat lnrutan 50 mg Ca Siklamat dalam larutan alkoh:Jl 

air = 1 : 1 s e ronyak 10 ml 

b. dibuat larutan 10 mg f\b Sa karin dalam larutnn alko ho 1 : air 

= 1 . 1 s ebanyak 10 ml • . 

a . Sakarin : - Sinnr UV 254 nrrl · 

- campuran lnrutan metil r eel 0, 1 ojo do.lam alkohol. 1 

haG;i.C:!n can 1<..:1.~ ' ':r:.:n buffor f osfat (pl-!=7) 2 !Jagian 

b. Siklamat :-larutan 0,25 ojo Fluoresa.:;in clalnm D'v1F: alkohol 

( 1 : 1) 

-.,... .camp uran larutan metil reel 0 1 1 ojo dalam alkohol 1 

bagian clan larutan buffar f osfat (pH = 7) 2 

b:tginn. 

- b. l arutan 0,25 °/a Fluorescein dalam ClVlF : alkohol 

(1:1) • 

s .. 9Jra penoto.~an 
- pacla l empeng l ap isan tipis dibuot tanda 2 em dari permukoan 

bawah 

ukur dari t anda t adi ke atas s etinggi 12 1 5 em dan dibuat 

garis lurus sepanjang l empeng. 
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totolknn padn lempeng t ersebut larutan stnndar sakarin 

dan siklamat ntau hasil okstrnksi sakarin dan siklamat 

sebanyak 5 .>-.. borjajar kesamping dengan. jarnk 2 em • 

... keringkan pacla suhu kamar. 

- eelupkan lompeng dalam bejan n kromatografi 

- elusi sampai garis batas yang : tolnh dibuat 

... angkat, keringkan pada ~ . .suhu kamar. 

- noda dilihat dengan : 

1. sinar UV 254nm -':au 

2. disemprot dengan penampak noda . 

- pada penampak noda yang perlu clengan pG111an•::.san maka lempeng 

dipanaskan dalam oven pada suhu 110°0 s elama 15 manit. 

- noda yang tampak diukur Af nya. 

- perhitungan Af 

= Jarak .noda dari tempp~ penotolan 

Jarak permukaan elusi clari penotolan 

e • Satas deteksi dari metoda terpilih (KL T), 

Cara p area baan : 

- Dibuat larutan standar Sakarin 3 mg d:tlam 10 ml larutan 

alkohol : air (1 : 1) 

- Dibuat larutan standar siklamat 25 mg clalam 10 ml larutan 

alkorr1l : air (1 : 1). 

- t otolkan lc.r. ~T~~n standar sakarin dan siklamat tersebut 

pada lempeng lapisan tipis berturut-turut dari konsentra­

si terbesar ( 5 }. ) sampai kons onh\..'1Si t erkeeil ( ~ ).., ), 

lalu di elusi. 

- noda dilihat clengan sinar UV 254 nm atau larutan penampak 

noda. 

kemudian tontukan noda dengan konsentrasi terkeeil yang 

masih clapa.t dilihat. 

konsentrt1si t ersebut adal ~h batas kadar yang masih ~apat 

dideteksi (betas deteksi dari larutan standar). 

/ 
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Lampiran 8 

. 
• 

eqra Pemeriksaan sampel yang diperolah dar~ £asaran dengan metoda 

terpilih, 

A. Adsorben : Silica Gel H Type 60 

Eluen : n- butanol : alkohol : NH40H : H20 = 40: 4 :1:9, 

Penampak · nodn : 1, lampu UV dongJQn panjang gelombang 254nm 

2, larutan 0125 % Fluorescein dal nm CMF - al­

koh:)l ( 1: 1) 

Larutan standar 1, 3 mg sakarin dalam 10 ml alkohol- H20 
( 1: 1) 

2, 25 mg siklamat clal am 10 ml alkoml - H20 
( 1 : 1) 

B. Prosadure : a , Ekstraksi. 

- Sll1Jlp8l yang mengandung aJ2 dikocok clituangkan berulang-ulang 

untuk menghilangkan 002 
- pa da 50 ml sam pel di tambahkan ha~i-hctti 10 ml H280 4 ( 1 + 1) 

dalam corong pemisah 125 ml, dinginkan • 

- ekstraksi dengan dun kali 25 ml petrola um ether ~ kocok 

pelan-;Jelan d,an t erus menerus, buang lapiean pt:J troleum ether 

nyn. 

· - Pacta l apisan air ditnmba hkan 5 ml lE1!1utan 50 % f\b.OH (W /W) 

· dengan ha~i-hati ~ kocok pelnn-;J t:Jl an, dinginkan, 

- ekstraksi dengan 2 x 25 ml otil acet at, ' 

(jika sampelnya Cola maka dipakai 2 x 30 ml etil acet a t untuk 

menghilangkan emulsi). 

- Saring etil acet a t dengan kapas yang t al a h dicuci dun kali 

dengan etil acotat ke galas piala . 

- uapkan di penangas unp sampai vol~ne 5 - 10 ml, pindahkan 

·.ketabong r enksi berseknln . 

- uapkan sampai kering 

- r esidue c!ilarutkan ualam 2, 5 ml larutan NH40H r1.20 ; a lkohol 

(5 : 5 : 10 ), l alu kocok. 
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b. Penotolan. 

- ~ada lapisan tipis pada jarak 2 em .dari pinggir bewah 

totolkan 5 A larutan standard dan sampel 

- elusi setinggi 12,5 em, angkat, k8ringkan 

- lihat dibawah sinar UV 254 nrn ____, bercak ungu adctlah 

sa karin 

- s emprot laP,.isan tipis dengan larutan 0,25 oja Fluorescein 

dalam DMF- alkohol (1 : 1) 
0 . 

- Panaskan dalam oven pada 110 C s elama 15 menit 

- Nbda kuning muda adalah siklamat 
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