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ABSTRAK

Natrium benzoat merupakan salah satu pengawet yang diizinkan, jika jumlahnya
masih dibawah batas maksimum. Penelitian ini dilakukan bertujuan untuk
mengidentifikasi kadar natrium benzoat pada saus yang beredar di Pasar Segiri
kota Samarinda. Menurut Kepala BPOM RI No0.36 Tahun 2013, jumlah
maksimum natrium benzoat yang digunakan dalam saus adalah 1000 mg/kg. Pada
penelitian ini dilakukan analisis kualitatif natrium benzoat dengan pereaksi FeCls
yaitu akan membentuk endapan berwarna salmon atau merah kecoklatan jika
positif mengandung natrium benzoat. Analisis kuantitatif dilakukan dengan
menggunakan spektrofotometri UV-Vis dimana natrium benzoat diukur pada
panjang gelombang 226 nm. Parameter validasi yang diuji dalam penelitian ini
yaitu, uji akurasi dan uji presisi. Berdasarkan parameter validasi didapatkan rata-
rata % recovery sebesar 94,505% yang masih masuk rentang 80-110%, RSD
sebesar 0,0642% yang kurang dari 2%. Berdasarkan data tersebut penelitian
dinyatakan valid. Berdasarkan analisis kuantitatif diperoleh kadar sampel A
sebesar 2.084,8 mg/kg, sampel B sebesar 1.895,1 mg/kg, sampel C sebesar
2.547,4 mg/kg, sampel D sebesar 1.700,7 mg/kg, sampel E sebesar 1.466 mg/kg,
sampel F sebesar 7.100,1 mg/kg, sampel G sebesar 1.388,1 mg/kg, sampel H
sebesar 1.587,6 mg/kg, sampel | sebesar 1.647,1 mg/kg, sampel J sebesar 3.172,9
mg/kg, kandungan natrium benzoat dalam saus di atas ambang batas yang
ditentukan oleh peraturan BPOM.

Kata Kunci: Natrium benzoat, Pengawet, Saus, Spektrofotometri UV-Vis.

vii



ABSTRACT

Sodium benzoate is one of the permitted preservatives, if the amount is still below
the maximum limit. This study was conducted to identify the level of sodium
benzoate in sauces circulating in Segiri Market, Samarinda City. According to the
Head of BPOM RI No.36 of 2013, the maximum amount of sodium benzoate used
in sauce is 1000 mg/kg. In this study, a qualitative analysis of sodium benzoate
was carried out with the FeClI3 reagent, which will form a salmon or brownish
red precipitate if it is positive for sodium benzoate. Quantitative analysis was
carried out using UV-Vis spectrophotometry where sodium benzoate was
measured at a wavelength of 226 nm. The validation parameters tested in this
study are accuracy test and precision test. Based on the validation parameters,
the average % recovery was 94.505% which is still in the range of 80-110%, RSD
of 0.0642% which is less than 2%. Based on these data, the research was
declared valid. Based on quantitative analysis obtained sample A content of
2,084.8 mg/kg, sample B of 1,895.1 mg/kg, sample C of 2,547.4 mg/kg, sample D
of 1,700.7 mg/kg, sample E of 1,466 mg/kg, sample F of 7. 100.1 mg/kg, sample G
by 1,388.1 mg/kg, sample H by 1,587.6 mg/kg, sample I by 1,647.1 mg/kg, sample
J by 3,172.9 mg/kg, the sodium benzoate content in the sauce is above the
threshold determined by BPOM regulations.

Keywords: Sodium benzoate, Preservatives, Sauces, UV-Vis Spectrophotometry.
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BAB |
PENDAHULUAN

1.1 Latar Belakang

Produk pangan saat ini banyak mengandung Bahan Tambahan Pangan
(BTP). Menurut Permenkes Tahun 2012 Bahan Tambahan Pangan adalah bahan
yang ditambahkan pada makanan untuk mempengaruhi sifat atau bentuk
makanan. Bahan tambahan pangan, yang mungkin atau tidak mungkin memiliki
nilai gizi, sengaja ditambahkan ke makanan untuk tujuan teknis selama
pembuatan, pengolahan, penanganan, pengemasan, penyimpanan atau
pengangkutan untuk menghasilkan atau diharapkan menghasilkan bahan atau sifat
makanan yang mempengaruhi makanan, baik secara langsung maupun tidak
langsung (Permenkes RI, 2012).

Pengawet adalah salah satu bahan tambahan pangan yang paling umum
digunakan. Pengawet adalah bahan kimia alami atau sintetis yang mencegah atau
menghambat pembusukan mikroba atau perubahan warna makanan. Pengawet
pada makanan bertujuan untuk membuat makanan tampak lebih berkualitas, lebih
tahan lama serta memiliki rasa dan tekstur yang lebih sempurna (Suryandari,
2011). Pengawet yang banyak dijual di pasaran untuk mengawetkan berbagai
makanan adalah benzoat, yang umumnya ada dalam bentuk natrium benzoat atau
kalium benzoat yang bersifat mudah larut. Natrium benzoat umumnya digunakan
untuk mengawetkan berbagai makanan dan minuman (Cahyadi, 2012). Dalam
makanan, natrium benzoat terurai menjadi bentuk efektif, bentuk asam benzoat
yang tidak terdisosiasi. Bentuk ini dapat memiliki efek racun apabila digunakan
dalam jumlah yang terlalu banyak karena menyebabkan dampak ketergantungan
(Rohman, 2011).

Pengawet dapat digunakan jika dalam jumlah kecil atau dalam kisaran yang
diizinkan. Jika bahan pengawet digunakan melebihi batas yang diizinkan, maka
dapat menimbulkan masalah kesehatan. Tumbuhnya industri pangan di Indonesia
juga menyebabkan peningkatan produksi produk pangan yang beredar di

masyarakat. Sebagian besar makanan dan jajanan di pasaran mengandung bahan



pengawet seperti natrium benzoat, boraks, formalin, dan lain-lain (Triastuti dkk.,
2013). Salah satu makanan yang mengandung bahan pengawet adalah saus. Saus
adalah produk berbentuk pasta yang terbuat dari buah atau sayuran mentah dengan
aroma dan rasa yang menyengat (Jannah dkk., 2021). Saus merupakan makanan
pelengkap yang populer di masyarakat karena menambah cita rasa pada makanan
(Wijaya, 2011).

Tingkat umur simpan suatu produk makanan tergantung pada teknik
pengolahan yang baik dan jumlah bahan pengawet yang digunakan. Menurut
Peraturan Kepala Badan Pengawas dan Makanan (BPOM) RI No. 36 Tahun 2013,
jumlah maksimum natrium benzoat yang digunakan dalam saus adalah 1000
mg/kg (BPOM, 2013). Jumlah bahan pengawet yang diperbolehkan adalah batas
dimana konsumen tidak akan keracunan dengan penambahan bahan pengawet
tersebut. Penambahan bahan pengawet berisiko bagi kesehatan tubuh dan dapat
menyebabkan karsinogenik jika terus menumpuk dari waktu ke waktu (Hilda,
2015).

Berdasarkan penelitian yang dilakukan Kaunang dkk. (2012) analisis
kandungan natrium benzoat dalam saus di pasar Manado terdapat empat sampel
saus yang dianalisis dengan kode (A, B, C, dan D), dari keempat sampel saus
yang dianalisis terdapat dua sampel yang melebihi batas yang diizinkan, yaitu
(sampel B dan C) (Kaunang dkk., 2012). Berdasarkan penelitian yang dilakukan
Fatimah dkk. (2015) analisis kandungan natrium benzoat pada saus di pasar
Beringharjo Yogyakarta didapatkan 41,70% sampel saus ditemukan mengandung
pengawet natrium benzoat melebihi batas yang diizinkan dan 58,30% sampel saus
memenuhi batas yang diizinkan, yaitu 1000 mg/kg (Fatimah dkk., 2015).
Berdasarkan penelitian yang dilakukan Rahmania dkk. (2020) analisis kandungan
natrium benzoat pada saus yang diproduksi di Kota Jambi terdapat delapan sampel
saus, lima sampel saus yang memiliki kadar natrium benzoat melebihi batas yang
diizinkan dan tiga sampel saus yang tidak melebihi batas yang diizinkan, yaitu
1000 mg/kg (Rahmania dkk.,2020). Berdasarkan penelitian Jannah dkk. (2021)
analisis kandungan natrium benzoat pada saus yang diperdagangkan di pasar besar
tradisional Kota Malang, terdapat tiga sampel saus, dua sampel saus melebihi



batas yang diizinkan dan satu sampel saus tidak melebihi batas yang diizinkan,
yaitu 1000 mg/kg (Jannah dkk., 2021).

Berdasarkan latar belakang tersebut maka perlu dilakukan penelitian untuk
menentukan kadar natrium benzoat dalam saus yang aman dalam makanan
Menurut Peraturan Kepala BPOM RI No. 36 Tahun 2013 adalah 1000 mg/kg .
Pemilihan saus menjadi objek penelitian dikarenakan bahwa saus merupakan
makanan umum di masyarakat. Analisis benzoat pada saus dilakukan secara
spektrofotometri UV-Vis. Metode ini dipilih karena pengerjaannya sederhana,
cepat, dan dapat digunakan untuk analisis suatu zat dalam jumlah kecil. Oleh
karena itu, peneliti tertarik untuk melakukan penelitian tentang analisis kadar

pengawet natrium benzoat pada saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda.

1.2 ldentifikasi Masalah
1. Apakah saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda mengandung
natrium benzoat?
2. Apakah kadar natrium benzoat pada saus yang beredar di Pasar Segiri
kota Samarinda sudah memenuhi standar (1000 mg/kg) yang ditetapkan
oleh peraturan kepala BPOM RI No. 36 Tahun 2013?

1.3 Tujuan Penelitian
1. Untuk mengetahui apakah saus yang beredar di Pasar Segiri kota
Samarinda mengandung natrium benzoat
2. Menentukan kadar natrium benzoat dalam sampel saus yang beredar di
Pasar Segiri kota Samarinda dan apakah kadar natrium benzoat masih

dalam batas yang diizinkan

1.4 Manfaat Penelitian
1. Memberikan informasi kepada masyarakat mengenai kadar natrium
benzoat dalam sampel saus yang beredar di Pasar Segiri di kota
Samarinda.
2. Memberikan informasi apakah kadar natrium benzoat dalam saus yang

yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda sudah memenuhi standar



(1000 mg/kg) yang telah ditetapkan oleh peraturan kepala BPOM RI No.
36 Tahun 2013.

1.5 Hipotesis
1. Sampel saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda mengandung
zat pengawet natrium benzoat.
2. Sampel saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda memiliki kadar

natrium benzoat lebih dari batas yang ditetapkan oleh peraturan BPOM
RI No. 36 Tahun 2013.



BAB I1
TINJAUAN PUSTAKA

2.1 Saus

Saus adalah zat penyedap yang biasa ditambahkan pada makanan. Saus
dapat diartikan sebagai cairan kental yang terbuat dari pasta atau bubur yang
memberikan aroma dan rasa yang khas pada makanan. Saus bisa dibuat dengan
buah dan sayuran seperti tomat dan cabai. Adapun buah-buahan yang bisa
ditambahkan saat membuat saus, seperti ubi, labu, pepaya. (Usman dkk., 2019).

Saus sambal adalah saus yang diperoleh dari bahan utama cabai (Capsicum
sp) yang matang dan baik dengan atau tanpa tambahan bahan makanan lain dan
digunakan sebagai penyedap makanan (Purwaningsih dkk.,2016). Saus tomat
merupakan cairan kental (pasta) yang dibuat dari bubur buah berwarna menarik
(biasanya berwarna merah), mempunyai aroma dan rasa yang kuat. Meskipun
mengandung banyak air, saus memiliki umur simpan yang lama karena
mengandung asam, gula, garam, dan sering ditambahkan bahan pengawet seperti
natrium benzoat (Prasetyaningsih dkk., 2018). Saus tomat merupakan tambahan
yang populer untuk bahan makanan karena menambah rasa pada makanan. Dalam
saus tomat banyak mengandung bahan tambahan pangan seperti pengawet dan
pewarna. Oleh karena hal itu, peneliti bermaksud untuk memeriksa apakah bahan
pengawet dan pewarna yang digunakan dalam saus tomat aman bagi manusia
karena relatif tinggi dikonsumsi oleh masyarakat dengan membandingkan
terhadap peraturan pada SNI-0222-1995 (Wijaya, 2011).

2.2 Bahan Tambahan Pangan
2.2.1 Definisi Bahan Tambahan Pangan
Bahan tambahan pangan (BTP) adalah bahan yang ditambahkan
pada makanan untuk mempengaruhi sifat atau bentuk makanan. Bahan
tambahan pangan, yang mungkin atau tidak mungkin memiliki nilai gizi,
sengaja ditambahkan ke makanan untuk tujuan teknis selama pembuatan,

pengolahan, penanganan, pengemasan, penyimpanan atau pengangkutan



untuk menghasilkan atau diharapkan menghasilkan bahan atau sifat
makanan yang mempengaruhi makanan, baik secara langsung maupun tidak
langsung (Permenkes RI, 2012).

Persyaratan Bahan Tambahan Pangan Menurut Permenkes No0.033
Tahun 2012:

1. BTP tidak dimaksudkan untuk dikonsumsi secara langsung

dan/atau tidak diperlakukan sebagai bahan baku pangan.

2. BTP dapat mempunyai atau tidak mempunyai nilai gizi, yang
sengaja ditambahkan ke dalam pangan untuk tujuan teknologis
pada pembuatan, pengolahan, perlakuan, pengepakan,
pengemasan, penyimpanan dan/atau pengangkutan pangan untuk
menghasilkan atau diharapkan menghasilkan suatu komponen
atau mempengaruhi sifat pangan tersebut, baik secara langsung
atau tidak langsung.

3. BTP tidak termasuk cemaran atau bahan yang ditambahkan ke
dalam pangan untuk mempertahankan atau meningkatkan nilai
gizi (Permenkes RI, 2012).

Fungsi Bahan Tambahan Pangan Menurut Ratnani (2009):

Bahan tambahan pangan berfungsi sebagai pengawet makanan
dengan cara mencegah pertumbuhan dan aktivitas mikroba perusak pangan
(menahan proses biokimia) atau mencegah terjadinya reaksi kimia yang
dapat menurunkan kualitas makanan, untuk membuat makanan itu dapat
diproduksi secara massal, menjadikan pangan lebih baik dan menarik
sehingga menambah dan merangsang timbulnya selera makan,
meningkatkan kualitas pangan, dan menghemat biaya (Ratnani, 2009).

2.2.2 Penggolongan BTP (Bahan Tambahan Pangan) yang Diizinkan
dan Tidak Diizinkan

2.2.2.1 Jenis (BTP) Bahan Tambahan Pangan yang Diizinkan

Bahan tambahan pangan yang diizinkan digunakan Menurut
Permenkes No0.033 Tahun 2012 salah satunya adalah
pengawet (Preservative).



2.2.2.2 Jenis (BTP) Bahan Tambahan Pangan yang Dilarang

dalam Pangan:

1
2
3
4
5.
6
7
8
9

10.
11.
12.
13.
14.
15.
16.
17.
18.
19.

2.3 Pengawet

. Asam borat dan senyawanya (Boric acid)

. Asam salisilat dan garamnya (Salicylic acid and its salt)
. Dietilpirokarbonat (Diethylpyrocarbonate, DEPC)

. Dulsin (Dulcin)

Formalin (Formaldehyde)

. Kalium bromat (Potassium bromate)
. Kalium klorat (Potassium chlorate)
. Kloramfenikol (Chloramphenicol)

. Minyak nabati yang dibrominasi (Brominated vegetable

oils)
Nitrofurazon (Nitrofurazone)
Dulkamara (Dulcamara)
Kokain (Cocaine)
Nitrobenzen (Nitrobenzene)
Sinamil antranilat (Cinnamyl anthranilate)
Dihidrosafrol (Dihydrosafrole)
Biji tonka (Tonka bean)
Minyak kalamus (Calamus oil)
Minyak tansi (Tansy oil)
Minyak sassafras (Sasafras oil) (Permenkes R1, 2012).

2.3.1 Definisi Pengawet
Menurut Peraturan Kepala BPOM RI No. 36 Tahun 2013 Pengawet

(Preservative) adalah bahan tambahan pangan untuk mencegah atau

menghambat fermentasi, pengasaman, penguraian, dan perusakan lainnya

terhadap pangan yang disebabkan oleh mikroorganisme (BPOM, 2013).

Definisi lain pengawet adalah bahan tambahan pangan yang mencegah atau

menghambat perubahan makanan yang disebabkan oleh mikroorganisme.

Bahan tambahan pangan ini ditambahkan pada makanan yang mudah rusak



2.4

atau menjadi makanan pilihan sebagai media pertumbuhan bakteri atau
jamur (Winarno dan Rahayu, 1994).

Penggunaan bahan pengawet di satu sisi menguntungkan karena
melindungi bahan makanan dari mikroorganisme, baik mikroorganisme
patogen yang dapat menyebabkan keracunan atau gangguan kesehatan
lainnya maupun mikroorganisme non-patogen yang dapat menyebabkan
kerusakan makanan, seperti pembusukan. Namun di sisi lain, pengawet pada
dasarnya adalah senyawa kimia yang merupakan bahan asing yang masuk
bersama bahan makanan yang dikonsumsi. Tanpa bahan tambahan pangan,
terutama pengawet, makanan yang ada di pasaran atau di supermarket akan
menjadi kurang menarik, tidak dapat dinikmati secara layak, dan tidak awet
(Cahyadi, 2012).

2.3.2 Jenis Bahan Tambahan Pangan (BTP) Pengawet yang Diizinkan

Menurut Peraturan Kepala BPOM RI No. 36 Tahun 2013 bahan
tambahan pangan pengawet yang diizinkan adalah asam sorbat dan
garamnya (Sorbic acid and its salts), asam benzoat dan garamnya (Benzoic
acid and its salts), etil para-hidroksibenzoat (Ethyl para-hydroxybenzoat),
metil para-hidroksibenzoat (Methyl para-hydroxybenzoat), sulfit (Sulphites),
nisin (Nisin), nitrit (Nitrites), Nitrat (Nitrates), asam propionat dan
garamnya (Propionic acid and its salts), lisozim hidroklorida (Lysozyme
hydrochloride) (BPOM, 2013)

Natrium benzoat
2.4.1 Definisi Natrium Benzoat

Natrium benzoat adalah garam atau ester dari benzoat yang dibuat
secara komersial dengan sintesis kimia. Natrium benzoat termasuk
pengawet organik yang berwarna putih, tidak berbau, bubuk kristal atau

serpihan. Sifat fisiknya relatci)f Iarutcgjﬂam air dan alkohol (Nurhayati, 2012).
- a+

Gambar 1. Struktur Kimia Natrium Benzoat (PubChem, 2022).



Natrium benzoat adalah bentuk garam dari asam benzoat dan sering
digunakan sebagai bahan tambahan karena mudah larut dalam air. Benzoat
Benzoat dan bentuk garamnya digunakan untuk menghambat pertumbuhan
khamir dan bakteri pada pH 2,5-4. Dalam makanan, natrium benzoat terurai
menjadi bentuk efektif, yaitu bentuk asam benzoat yang tidak terdisosiasi.
Bentuk ini dapat menghasilkan efek racun apabila digunakan dalam jumlah
banyak, karena menyebabkan efek ketergantungan. Asam benzoat sering
digunakan sebagai pengawet pada berbagai makanan. Asam benzoat dengan
konsentrasi tinggi digunakan untuk mencegah pertumbuhan khamir dan
bakteri (Rohman, 2011).

Natrium benzoat memiliki nama resmi natrii benzoas dengan rumus
molekul C7HsNaO> dan berat molekul sebesar 144,11. Pemeriannya berupa
granula atau serbuk hablur, putih tidak berbau atau praktis tidak berbau,
stabil di udara. Mudah larut dalam air, agak sukar larut dalam etanol dan
lebih mudah larut dalam etanol 90% (Dirjen POM, 1995).

Menurut Peraturan Kepala Badan Pengawas Obat dan Makanan
(BPOM) RI No. 36 Tahun 2013, jumlah maksimum natrium benzoat yang
digunakan dalam saus adalah 1000 mg/kg (BPOM, 2013). Asam benzoat,
natrium benzoat, asam parahidro benzoat dan turunannya merupakan kristal
putih yang dapat langsung ditambahkan ke makanan atau dilarutkan dalam
air, sehingga banyak digunakan dalam bentuk garamnya, yaitu natrium
benzoat (Patong, 2013).

Benzoat yang digunakan dalam makanan bekerja lebih baik jika
rasanya asam, sehingga banyak digunakan sebagai pengawet pada jus, jeli,
sirup, saus, buah, selai, dan makanan lainnya yang mempunyai pH rendah
(2,5-4) (Patong, 2013).

2.4.2 Kegunaan Natrium Benzoat sebagai Pengawet

Natrium benzoat bersifat antimikroba dan menghambat pertumbuhan
jamur dan khamir dengan cara menghancurkan sel mikroba terutama jamur
(Nurhayati, 2012). Natrium benzoat, kalium sorbat dan natrium nitrit
umumnya digunakan sebagai pengawet dalam industri makanan. Sodium

benzoat adalah pengawet yang banyak digunakan dalam industri makanan.



Hal ini digunakan sebagai agen antijamur dan sebagai pengawet dalam
margarin, jus buah, dan permen. Batas Komisi Eropa untuk penggunaan
asam benzoat dan natrium benzoat adalah 0,015-0,5% (Stanojevic dkk.,
2009).

Menururt Afrianti (2010) manfaat penggunaan natrium benzoat

yaitu:

1. Menghambat pertumbuhan mikroorganisme pada makanan dan
minuman, sehingga membuatnya bertahan lebih lama.

2. Sebagai anti mikroorganisme berperan dalam mengganggu
permeabilitas membran sel.

3. Selama lebih dari 80 tahun, produsen makanan dan minuman
telah menggunakan senyawa ini untuk memperpanjang umur
simpan produk makanan untuk mengawetkan produk mereka
seperti selai, kecap, margarin, mentega, jus buah, makanan
ringan, saus tomat, sirup dan lain sebagainya. Untuk pembuatan
saus konsentrasi yang digunakan, yaitu 0,15-0,25%.

4. Sebagai pengawet makanan yang aman, bahan pengawet ini
memiliki toksisitas yang sangat rendah terhadap hewan dan
manusia. Karena hewan dan manusia memiliki kemampuan
detoksifikasi benzoat yang sangat efektif (Afrianti, 2010).

2.4.3 Toksisitas Natrium Benzoat

Konsumsi natrium benzoat yang berlebihan tidak dianjurkan, karena
semakin banyak pengawet yang masuk ke dalam tubuh dan sering
mengkonsumsi sehingga dapat menyebabkan kram perut dan orang yang
lelah akan merasakan mati rasa di mulut. Pengawet ini dapat memperburuk
dan menumpuk, menyebabkan kanker dalam jangka panjang dan ada juga
laporan kerusakan sistem saraf. Menurut WHO bagi penderita asma dan
urtikaria sangat sensitif terhadap asam benzoat, sehingga konsumsi
berlebihan dapat mengiritasi lambung (Manurung, 2012).

Metabolisme asam benzoat dalam tubuh meliputi dua tahap reaksi,

reaksi pertama dikatalisis oleh enzim sintesis dan dan reaksi kedua

dikatalisis oleh enzim asiltransferase. Asam hipurat yang disimpan dalam
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2.5

hati kemudian diekspresikan dalam urin. Oleh karena itu, tidak terjadi
penumpukan asam benzoat dalam tubuh, dan asam benzoat yang tersisa
tidak diekskresikan dalam bentuk asam hipurat. Toksisitasnya berkonjugasi
dengan asam glukoronat dan diekskresi melalui urin, pada Penderita asma
dan urtikaria sangat sensitif terhadap asam benzoat jika konsumsi dalam
jumlah banyak dapat mengiritasi lambung (Cahyadi, 2006).

Spektrofotometri UV-Vis
2.5.1 Definisi Spektrofotometri UV-Vis

Spektrofotometri adalah alat yang terdiri dari spektrometer dan
fotometer. Spektrofotometer menghasilkan cahaya dari spektrum panjang
gelombang tertentu, dan fotometer adalah perangkat yang mengukur
intensitas cahaya yang ditransmisikan atau  diabsorbsi.  Jadi
Spektrofotometer digunakan untuk mengukur energi relatif, jika energi
ditransmisikan, direfleksikan atau dipancarkan sebagai fungsi dari panjang
gelombang. Keuntungan dari Spektrofotometer dengan fotometer adalah
lebih banyak panjang gelombang cahaya putih yang dapat dideteksi melalui
perangkat penyelesai seperti prisma, grating atau celah optis. Dalam sebuah
fotometer, filter berbagai warna dengan spesifikasi melewati suatu rute pada
panjang gelombang tertentu (Gandjar, 2007).

2.5.2 Prinsip kerja Spektrofotometri UV-Vis

Spektrum elektromagnetik dibagi menjadi beberapa daerah cahaya.
Suatu wilayah akan diserap oleh atom atau molekul, dan panjang gelombang
cahaya yang diserap dapat menunjukan struktur senyawa yang diteliti.
Spektrum elektromagnetik mencakup berbagai panjang gelombang dari
sinar gamma gelombang pendek berenergi tinggi hingga pada panjang
gelombang mikro (Marzuki, 2012).

Spektrum serapan di daerah ultraviolet dan tampak umumnya terdiri
dari satu atau beberapa pita serapan lebar, dan semua molekul dapat
menyerap radiasi di daerah ultraviolet-tampak. Oleh karena itu, mereka
mengandung elektron, baik yang digunakan bersama atau tidak, yang dapat

tereksitasi ke tingkat yang lebih tinggi. Panjang gelombang pada waktu
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penyerapan terjadi tergantung pada sejauh mana elektron terikat dalam
molekul. Elektron dalam satu ikatan kovalen tunggal berhubungan erat, dan
radiasi dengan energi tinggi, atau panjang gelombang pendek, diperlukan
eksitasinya (Wunas, 2011).

Keuntungan utama Spektrofotometri adalah menyediakan metode
sederhana untuk menentukan jumlah zat yang sangat kecil. Selain itu, hasil
yang diperoleh cukup akurat sehingga angka yang terbaca langsung dicatat
oleh detector dan tercetak dalam bentuk angka digital ataupun grafik yang
sudah diregresikan (Yahya, 2013).

Secara sederhana instrumen Spektrofotometri yang disebut
Spektrofotometer terdiri dari : Sumber cahaya, monokromatis, sel sampel,

detector, read out.

Read Out
duektor
monokromator
sel sampel
slit atau
pintu keluar

pendispersi atau
penyebar cahaya

slll atau
sumber cahaya pintu masuk
polikromatis

Gambar 2. Pembacaan Spektrofotometer (Suhartati, 2013).

Fungsi masing-masing bagian menurut Yahya (2013):

1. Sumber cahaya polikromatik berfungsi sebagai sumber cahaya
polikromatik dengan berbagai rentang panjang gelombang.

2. Monokromator bertindak sebagai pemilih panjang gelombang,
mengubah cahaya yang dipancarkan oleh sumber cahaya
polikromatik menjadi cahaya monokromatik. Pada Gambar di atas
disebut dispersi atau dispersi cahaya, yaitu dispersi hanya satu
jenis cahaya atau cahaya dengan panjang gelombang tunggal yang
mencapai sel sampel. Pada Gambar di atas, hanya cahaya hijau
yang melewati pintu keluar. Proses dispersi atau penyebaran

cahaya seperti yang tertera pada Gambar 2.
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3.

Sel sampel digunakan sebagai tempat meletakkan sampel UV,
VIS dan UV-VIS, menggunakan kuvet sebagai tempat sampel.
Kuvet biasanya terbuat dari kuarsa atau kaca, tetapi kuvet kuarsa
yang terbuat dari silika memiliki kualitas yang lebih baik. Hal ini
karena yang terbuat dari kaca dan plastik dapat menyerap sinar
UV, sehingga hanya digunakan pada Spektrofotometri tampak.
Kuvet biasanya berbentuk persegi panjang dengan lebar 1 cm.
Untuk sampel cair dan padat (dalam bentuk pasta) biasanya
dioleskan pada dua lempeng natrium klorida. Untuk sampel
dalam bentuk larutan dimasukan ke dalam sel natrium klorida. Sel
ini akan dipecahkan untuk mengambil kembali larutan yang
dianalisis, jika sampel yang dimiliki sangat sedikit dan harganya
mahal.

Detektor berfungsi menangkap cahaya yang diteruskan dari
sampel dan mengubahnya menjadi arus listrik.

Read out adalah sistem pembacaan yang menangkap besaran
sinyal listrik dari detector (Yahya, 2013).

Hal-hal yang harus diperhatikan dalam analisis Spektrofotometri:

253

1.

Pada saat pengenceran, alat pengencer harus benar-benar bersih

dan bebas dari segala kotoran

. Alat harus benar-benar steril saat digunakan

Jumlah zat yang digunakan harus sesuai dengan yang ditetapkan
Dalam penggunaan Spektrofotometri UV-Vis, sampel harus
jernih dan tidak keruh

Bila penggunaan Spektrofotometri UV-Vis, sampel harus
berwarna (Putri, 2017).

Hukum Lambert-beer

Cahaya yang diserap diukur sebagai absorbansi (A), sedangkan

cahaya yang dihamburkan diukur sebagai transmitansi (T), dinyatakan

dengan hukum lambert-beer atau Hukum Beer, berbunyi (Suyono, 2013):
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“Jumlah radiasi cahaya tampak (ultraviolet, inframerah, dan
sebagainya) yang diserap atau ditransmisikan oleh suatu larutan
merupakan suatu fungsi eksponen dari konsentrasi zat dan tebal larutan”.

Rumus yang diturunkan dari Hukum-Beer dapat dilihat pada
persamaan (2.1) (Subartati, 2013)

A=loglo/I=a.b.c=¢.b.c (2.1)

Keterangan:
A = absorban
lo = intensitas sinar sebelum melalui sampel
| = intensitas sinar setelah melalui sampel
a = absorptivitas (gtcm™)
b = lebar sel yang dilalui sinar (cm)
¢ = konsentrasi (mol/L)
& = ekstensi (absorptivitas) molar ( M1™1)
2.5.4 Analisis Natrium Benzoat Menggunakan Spektrofotometri UV-

Vis

Analisis  natrium  benzoat dalam makanan menggunakan
Spektrofotometri UV-Vis sudah banyak dilakukan sebelumnya, yaitu
penelitian yang dilakukan Zarwinda dkk (2021) analisis natrium benzoat
dalam sirup pala yang diproduksi di Kota Tapaktuan Provinsi Aceh terdapat
lima sampel mengandung natrium benzoat tetapi tidak melebihi ambang
batas yang telah ditetapkan dalam peraturan BPOM RI No. 36 tahun 2013,
yaitu 5 mg/kg (Zarwinda dkk., 2021). Berdasarkan analisis kadar natrium
benzoat dalam kecap manis dengan metode Spektrofotometri UV-Vis yang
dilakukan Nurisyah (2018) terdapat empat sampel kecap tetapi tidak
melebihi batas yang telah ditetapkan dalam Peraturan Kepala BPOM RI No.
36 tahun 2013 tentang persyaratan mutu kecap manis, yaitu 600 mg/kg
(Nurisyah, 2018). Berdasarkan analisis natrium benzoat pada susu kedelai
dengan metode Spektrofotometri UV-Vis yang dilakukan Rustian dkk.
(2015) terdapat tiga sampel tetapi tidak melebih batas yang telah ditetapkan
dalam Peraturan Kepala BPOM RI No. 36 tahun 2013 , yaitu 600 mg/kg
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(Rustian dkk. 2015). Berdasarkan analisis natrium benzoat dalam saus
dengan metode Spektrofotometri UV-Vis yang dilakukan Kaunang dkk.
(2012) analisis kandungan natrium benzoat dalam saus di pasar Manado
terdapat empat sampel saus yang dianalisis, dari keempat sampel saus yang
dianalisis terdapat dua sampel yang melebihi batas yang diizinkan (Kaunang
dkk., 2012). Peneliti tertarik untuk melakukan penelitian ini karena analisis
natrium benzoat dalam sampel saus yang beredar di Pasar Segiri kota

Samarinda belum pernah dilakukan sebelumnya.

15



3.1

3.2

3.3

BAB Il
METODOLOGI PENELITIAN

Waktu dan Tempat Penelitian

3.1.1 Waktu Penelitian
Penelitian dilaksanakan pada bulan Februari-April 2023.

3.1.2 Tempat Penelitian
Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Program Studi S-1
Farmasi STIKES Dirgahayu Samarinda.

Alat dan Bahan

3.2.1 Alat

Alat yang digunakan pada penelitian ini adalah Spektrofotometri
UV-Vis (Bel Photonics UV-M51®), timbangan analitik (Fujitsu®), gelas
beaker (Pyrex®), Pipet volume (lwaki®), corong pisah (Pyrex®), gelas
ukur (Pyrex®), labu ukur (Pyrex®), corong kaca (Pyrex®), pipet tetes,
sendok tanduk, penangas air, cawan porselin.
3.2.2 Bahan

Bahan yang digunakan pada penelitian ini adalah sampel saus, FeClz
5%, NaCl jenuh, NaOH 10%, HCI 0,1%, etanol 70%, etanol 96% p.a, kertas
lakmus biru, kertas saring, natrium benzoat p.a, kloroform, dietil eter, HCI

pekat, air panas, aquadest, alumunium foil.

Metode Penelitian
3.3.1 Jenis Penelitian

Penelitian ini merupakan jenis penelitian eksperimental laboratorium
yaitu dengan menguji sampel saus secara kualitatif untuk mengetahui ada
atau tidaknya kandungan natrium benzoat. Sampel saus kemudian diuji

secara kuantitatif untuk mengetahui kadar natrium benzoat.
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3.3.2 Definisi Operasional

1.

Saus yang dianalisis adalah saus tomat dan saus sambal yang
beredar di Pasar Segiri kota Samarinda.

Natrium benzoat yang ditetapkan kadarnya adalah natrium
benzoat yang terdapat dalam saus.

Uji kualitatif adalah metode untuk menganalisis apakah terdapat
kandungan natrium benzoat atau tidak pada sampel saus dengan
pereaksi warna FeCls.

Uji kuantitatif adalah metode untuk menganalisis kadar dari
natrium benzoat yang berada dalam saus dengan
Spektrofotometri UV-Vis.

3.3.3 Populasi dan Sampel

1.

Populasi

Populasi dalam penelitian ini adalah saus tomat dan saus sambal
yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda.

Sampel

Sampel yang digunakan pada penelitian ini adalah saus tomat
dan saus sambal. Saus yang digunakan berjumlah 10 sampel
saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda dengan
metode pengambilan sampel secara  purposive sampling,
dimana untuk teknik sampling jenis ini sampel dipilih
berdasarkan pada pertimbangan peneliti. Sampel yang dipilih
pada penelitian ini, yaitu saus yang mencantumkan komposisi

natrium benzoat.

3.3.4 Teknik Pengumpulan Data

1.

Data Primer

Pengumpulan data diperolen melalui observasi langsung di
Pasar Segiri kota Samarinda, dilanjutkan dengan pengujian di
laboratorium STIKES Dirgahayu Samarinda untuk mengetahui
adanya natrium benzoat pada saus.

Data Sekunder
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Data sekunder didapatkan dari buku, jurnal, dan literatur terkait
sebagai acuan dalam pembuatan penelitian.
3.3.5 Teknik Analisis Data
Data akan disajikan dalam bentuk tabel, grafik dan pembahasan.
Hasil uji kuantitatif adalah nilai absorbansi sampel pada panjang gelombang
tertentu dengan Spektrofotometri UV-Vis, sedangkan untuk menghitung
konsentrasi natrium benzoat dalam sampel dihitung menggunakan

persamaan regresi linier (3.1) diperoleh dari kurva standar natrium benzoat.

y=bx+a (3.1)
Keterangan:
y = Absorban
b = Slope (Koefisien)
X = Konsentrasi
a = Intersep (juga menyatakan slope = kemiringan)

Kemudian untuk mengetahui kadar natrium benzoat dihitung dengan

menggunakan persamaan (3.2)

Kadar = CxVxfp (3.2)
Keterangan:
C = Konsentrasi
\Y/ = Volume total sampel (L)
Fp = Faktor Pengenceran
wW = Berat Sampel (kg)

3.3.6 Prosedur Penelitian
3.3.6.1 Pengambilan Sampel
Pengambilan semua jenis sampel saus tomat dan saus
sambal yang di kemasan plastik ataupun botol dilakukan
berdasarkan pertimbangan peneliti di Pasar Segiri kota
Samarinda.
3.3.6.2 Pembuatan Larutan Pereaksi

1. Pembuatan larutan FeClz 5%
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Ditimbang 5 g FeClI3 dilarutkan dengan aquadest hingga
100 mL.

Pembuatan larutan NaCl jenuh

Ditimbang 30 g NaCl kemudian dilarutkan dalam 100
mL aquadest.

Pembuatan HCI 0,1%

Diambil HCI sebanyak 27,027 mL kemudian dilarutkan
dalam labu 100 mL dan ditambahkan aquadest sampai

tanda batas.

3.3.6.3 Uji Kualitatif

1.

Uji reaksi warna

Masing-masing saus ditimbang sebanyak 20 g sampel
dimasukkan ke dalam beaker gelas ditambah NaCl
jenuh sampai volume 100 mL, kemudian sampel
ditambahkan  dengan larutan NaOH 10% sampai
larutan bersifat alkalis, distirer selama 5 menit,
dibiarkan selama 2 jam dan disaring. Filtrat
ditambahkan dengan 2 mL larutan HCI pekat sampai
larutan bersifat asam. Larutan asam diekstraksi dengan
kloroform sebanyak 3 kali masing-masing 10 mL,
selanjutnya ekstrak kloroform dipanaskan diatas
penangas air pada suhu 80°C. Residu yang didapatkan
dilarutkan dalam aquadest dan dipanaskan dalam
penangas air selama 10 menit pada suhu antara 80-
85°C. Larutan yang diperoleh didinginkan sejenak dan
ditambahkan beberapa tetes larutan FeClz 5%. Apabila
terbentuk endapan berwarna salmon atau cincin merah
kecoklatan hal itu menunjukkan adanya benzoat dalam

sampel (Purwaningsih dkk., 2016).

3.3.6.4 Uji Kuantitatif

1.

Pembuatan larutan induk natrium benzoat 100 ppm
Timbang 10 mg natrium benzoat dengan teliti dan

dimasukkan ke dalam labu ukur 100 mL kemudian
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dilarutkan dengan etanol 96% dan ditambahkan sampai
tanda batas kemudian dihomogenkan.

Penentuan panjang gelombang maksimum

Larutan standar natrium benzoat 10 mg/mL diambil 6
mL dimasukkan ke dalam labu ukur 10 mL, kemudian
ditambahkan etanol 96% sampai tanda batas, sehingga
diperoleh larutan dengan konsentrasi 60 ppm.
Selanjutnya larutan diukur absorbansinya dengan
spektrofotometer UV-Vis pada panjang gelombang
200-400 nm. Sebagai hasil pengukuran, diperoleh
panjang gelombang maksimum dari standar natrium
benzoat.

Pembuatan kurva kalibrasi

Disiapkan 5 labu ukur 10 mL yang sudah diberi label.
Masukkan ke dalam labu ukur masing-masing 1,5, 3,
45, 6, dan 7,5 mL dari larutan stok. Kemudian
diencerkan dengan etanol 96% hingga tanda batas
untuk mendapatkan konsentrasi 15, 30, 45, 60, dan 75
ppm.  Masing-masing larutan  standar  diukur
absorbansinya pada panjang gelombang 226 nm
(Rohman, 2021).

Analisis kadar natrium benzoat dalam saus

Sebanyak 2 g sampel ditimbang dengan teliti dan
dimasukkan ke dalam gelas kimia 100 mL kemudian
ditambahkan larutan NaCl jenuh hingga 20 mL,
ditambahkan dengan HCI sampai bersifat asam (kertas
lakmus biru menjadi merah) kemudian dihomogenkan,
selanjutnya larutan dimasukkan ke dalam corong
pemisah, pertama diekstraksi dengan 7,5 mL dietil eter
hingga terbentuk 2 lapisan. Selanjutnya, lapisan bawah
atau lapisan air dipisah kemudian lapisan atas atau

lapisan eter dicuci dengan HCI 0,1%, sebanyak 3 kali
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dengan masing-masing 5, 4, dan 3 mL. Lapisan bawah
dibuang dan lapisan atas dicuci. Ekstrak eter
dimasukkan ke dalam labu ukur 50 mL dan
ditambahkan sampai tanda batas dengan etanol 70%,
kemudian diencerkan dengan etanol 96% pada labu 100
mL. Larutan yang didapatkan dibaca absorbansinya
dengan menggunakan spektrofotometri UV-Vis pada
panjang gelombang maksimum (Wahyuningsih dan
Nurhidayah, 2021).
3.3.7 Parameter Validasi
3.3.7.1 Uji Presisi
Presisi merupakan ukuran kedekatan hasil analisis
pengukuran ulang dari pengukuran yang sebenarnya. Hal ini
mencerminkan kesalahan acak yang terjadi dalam sebuah
metode. Presisi biasanya diukur sebagai koefisien variasi
atau deviasi standar kontrol dari hasil analisis yang
diperoleh dari independen disiapkan standar kontrol kualitas
(Riyanto, 2014). Presisi diperoleh dengan melakukan uji
repeatabilitas dan presisi intermediate, nilai % Relative
Standard Deviation (RSD) repeatabilitas dan presisi
intermediate dihitung (Hayun dan Karina, 2016).
Uji presisi dilakukan dengan mengukur absorbansi masing-
masing sampel yang sudah dipreparasi menggunakan
Spektrofotometri  UV-Vis pada panjang gelombang
maksimum (226 nm) dan direplikasi sebanyak 3 Kkali.
Kemudian diukur konsentrasi sampel menggunakan
persamaan regresi linear y = 0,0348x + 0,2128 dan dihitung
nilai RSD. Nilai RSD yang dapat memenuhi Kriteria uji
presisi yaitu < 2% (Harmita, 2004).
Pada umumnya presisi dihitung menggunakan Standar

Deviasi (SD) menghasilkan Relative Standard Deviation
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3.3.7.2

(RSD). Nilai standar deviasi (SD) dapat dihitung dengan

menggunakan persamaan 3.3

(Xi—1)2 (33)
sb= () —
Keterangan:
SD = standar deviasi
n = jumlah sampel
Xi = rata-rata analit tiap volume
3 = kadar terukur analit tiap pengulangan

Nilai Relative Standard Deviation (RSD) dapat dihitung

dengan menggunakan persamaan 3.4

3.4
RSD = % x 100% (34)

Keterangan:

RSD = Relativ standar deviasi

SD = Standar deviasi

X = Kadar rata-rata sampel

Uji Akurasi

Akurasi adalah kedekatan antara nilai terukur dengan nilai
yang diterima baik nilai konvensi, nilai sebenarnya, atau
nilai rujukan. Akurasi diukur sebagai banyaknya analit yang
diperolen kembali pada suatu pengukuran dengan
melakukan spiking pada suatu sampel (Gandjar dan
Rohman, 2014). Uji akurasi dilakukan dengan
menggunakan metode penambahan baku standar. Metode
dilakukan dengan pengambilan larutan sampel sebanyak 5
mL dan ditambahkan larutan standar dengan konsentrasi
yang berbeda-beda setiap sampel. Sampel A dengan
konsentrasi 10,424 ppm sebanyak 0,521 mL, Sampel B
dengan konsentrasi 9,475 ppm sebanyak 0,473 mL, Sampel
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C dengan konsentrasi 12,737 ppm sebanyak 0,636 mL,
Sampel D dengan konsentrasi 8,503 ppm sebanyak 0,425
mL, Sampel E dengan konsentrasi 7,33 ppm sebanyak 0,366
mL, Sampel F dengan konsentrasi 35,500 ppm sebanyak
1,775 mL, Sampel G dengan konsentrasi 6,940 ppm
sebanyak 0,347 mL, Sampel H dengan konsentrasi 7,938
ppm sebanyak 0,396 mL, Sampel | dengan konsentrasi
8,235 ppm sebanyak 0,411 mL, Sampel J dengan
konsentrasi 15,864 ppm sebanyak 0,793 mL. Kemudian
dihomogenkan dan diukur absorbansinya pada panjang
gelombang 226 nm, selanjutnya dihitung % recovery. Uji
akurasi dapat diterima jika % recovery yang di dapatkan
berada dalam rentang 80-120% (Harmita 2004). Nilai %
recovery dapat dihitung menggunakan persamaan (3.5):

Konsentrasi spiking-konsentrasi sampel

% recovery = X 100%

konsentrasi sampel
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Hasil
4.1.1 Hasil Analisis Kualitatif
Telah dilakukan uji kualitatif terhadap sampel saus yang beredar di

Pasar Segiri kota Samarinda, hasil yang diperoleh dapat dilihat pada Tabel

4.1
Tabel 4.1 Hasil analisis kualitatif natrium benzoat pada sampel
Hasil Identifikasi e
No Sampel FeCls 5% Hasil Uji
1 Kontrol positif Endapan berwarna salmon atau N
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
2 A +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
3 B +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
4 C +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
5 D +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
6 E +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
7 F +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
8 G +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
9 H +
merah kecoklatan
Endapan berwarna salmon atau
10 I +
merah kecoklatan
11 J Endapan berwarna salmon atau 4

merah kecoklatan
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4.1.2 Analisis Kuantitatif
4.1.2.1 Hasil Penentuan Panjang Gelombang
Berdasarkan hasil pengukuran panjang gelombang maksimum
terhadap larutan baku natrium benzoat, hasil yang diperoleh dapat
dilihat pada Gambar 4.1

3
2,5
2 2 226,966
S
5 15
a8
< 1
0,5
0
200 210 220 230 240 250
Panjang gelombang nm

Gambar 4.1 Panjang gelombang standar natrium benzoat dengan
konsentrasi 60 ppm.
4.1.2.2 Hasil Penentuan Kurva Baku Standar

Berdasarkan hasil pengukuran absorbansi terhadap larutan baku

natrium benzoat, hasil yang diperoleh dapat dilihat pada Tabel 4.2

Tabel 4.2 Nilai absorbansi larutan baku natrium benzoat

Konsentrasi (ppm) Absorbansi
15 0,682
30 1,313
45 1,811
60 2,287
75 2,807
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Kurva Kalibrasi Standar Natrium Benzoat

2,5
N y =0,0348x + 0,2128
% 2 Rz =10,9973
g we
g 1 —@— Absorbansi
o5 & e Linear (Absorbansi)

0 20 40 60 80
Konsentrasi (ppm)

Gambar 4.2 Kurva kalibrasi natrium benzoat dalam etanol pada
panjang gelombang 226 nm.

Berdasarkan data yang tercantum pada Gambar 4.2 diperoleh kurva
kalibrasi standar natrium benzoat. Hasil perhitungan didapatkan
persamaan regresi linear y = 0,0348x + 0,2128 dengan koefisien
korelasi (r) = 0,9973.

4.1.2.3 Hasil Penentuan Kadar Natrium Benzoat

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari perhitungan kadar natrium
benzoat pada semua sampel dapat dilihat pada Tabel 4.3 di bawah
ini.

Tabel 4.3 Kadar natrium benzoat dalam sampel saus

Sampel Kadar (mg/kg)
2.084,8
1.895,1
2.547,4
1.700,7
1.466
7.100,1
1.388,1
1.587,6
1.647,1
3.172,9

=T OTMOO >

26



4.1.3 Parameter Validasi
4.1.3.1 Hasil Uji Presisi
Berdasarkan hasil yang diperoleh dari perhitungan uji presisi pada
semua sampel dapat dilihat pada Tabel 4.4
Tabel 4.4 Hasil uji presisi

Sampel Konsentrasi sD RSD (%)
(ppm)

A 20,848 0,0076 0,036
B 18,951 0,0079 0,041
C 25,474 0,0079 0,031
D 17,007 0,0078 0,045
E 14,660 0,0134 0,091
F 71,001 0,0313 0,044
G 13,881 0,0209 0,150
H 15,876 0,0079 0,049
I 16,471 0,0136 0,082
J 31,729 0,0234 0,073

Rata-rata 0,01417 0,0642

4.1.3.2 Hasil Uji Akurasi
Berdasarkan hasil yang diperoleh dari perhitungan uji akurasi pada
semua sampel dapat dilihat pada Tabel 4.5 di bawah ini.

Tabel 4.5 Hasil absorbansi spiking

Sampel Absorbansi Penambahan Absorbansi
sampel larutan standar spiking
(mL)
A 0,938 0,521 1,286
B 0,872 0,473 1,186
C 0,099 0,636 1,515
D 0,805 0,425 1,083
E 0,723 0,366 0,963
F 2,683 1,775 3,825
G 0,695 0,347 0,927
H 0,765 0,396 1,027
I 0,786 0,411 1,055
J 1,317 0,793 1,844

Berdasarkan hasil yang diperoleh dari perhitungan kadar natrium

benzoat pada semua sampel dapat dilihat pada Tabel 4.6.
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Tabel 4.6 Hasil perolehan kembali

Sampel Konsentrasi spiking %recovery
(Ppm)

A 30,839 95,846%

B 27,965 95,134%

C 37,419 93,781%

D 25,005 94,060%

E 21,557 94,092%

F 103,798 92,385%

G 20,522 95,691%

H 23,396 94,734%

I 24,201 93,867%

J 46,873 95,461%
Rata-rata 36,157 94,505%
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4.2 Pembahasan

Penelitian ini dilakukan untuk mengetahui kadar natrium benzoat yang
terkandung dalam sampel saus kemasan plastik dan botol yang beredar di Pasar
Segiri kota Samarinda. Tahap analisis yaitu dimulai dengan melakukan uji
kualitatif yang bertujuan untuk mengetahui ada atau tidaknya kandungan
pengawet natrium benzoat dalam saus, selanjutnya penentuan panjang gelombang
maksimum. Setelah itu dilakukan penetapan kadar natrium benzoat dalam saus
dan parameter validasi.

4.2.1 Analisis Kualitatif Natrium Benzoat pada Saus

Analisis kualitatif ini dilakukan bertujuan untuk mengetahui ada atau
tidaknya kandungan natrium benzoat pada sampel saus, sampel saus yang
dinyatakan terkandung natrium benzoat terbentuk endapan berwarna salmon
atau merah kecoklatan (Purwaningsih dkk., 2016).

Analisis kualitatif dilakukan mengacu pada metode Purwaningsih
dkk. (2016), yaitu dengan uji feri klorida (FeClz) (Purwaningsih dkk., 2016).
Pada analisis kualitatif sampel, tujuan penambahan NaCl jenuh adalah untuk
memecahkan emulsi saus, karena dengan penambahan elektrolit akan terjadi
pemecahan emulsi (Fatimah dkk., 2015). Pengadukan dilakukan pada
perlakuan selanjutnya agar larutan menjadi homogen. Setelah larutan
didiamkan selama 2 jam, partikel terdispersi yang tidak larut dalam air
seperti lemak akan mengendap dalam bentuk garam asam lemak.
Penyaringan dilakukan untuk memisahkan partikel yang tidak larut dalam
air dari larutan. Benzoat akan ada sebagai garam dalam larutan berair dalam
filtrat (Purwaningsih dkk., 2016). Setelah itu ditambahkan HCI, hingga
bersifat asam untuk mengubah garam natrium benzoat menjadi asam
benzoat, lalu diekstraksi dengan kloroform.

Setelah ekstraksi terbagi dua lapisan terpisah. Lapisan atas adalah
fase air, sedangkan bawah adalah fase kloroform. Hal ini disebabkan karena
berat jenis kloroform (p = 1,479 g/ml) lebih tinggi dari pada berat jenis air
(p = 1 g/ml). Pelarut kemudian diuapkan pada penangas air pada suhu 80°C,
sehingga akan tersisa residu. Residu yang dihasilkan dilarutkan dalam

aquadest dan dipanaskan dalam penangas air pada suhu 80-85°C selama 10
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menit. Larutan kemudian didiamkan beberapa saat agar dingin dan
ditambahkan beberapa tetes FeCls 5%. Penambahan FeCls 5% akan
membentuk endapan berwarna salmon atau merah kecoklatan apabila
sampel positif mengandung natrium benzoat. Terbentuknya endapan
berwarna salmon atau merah kecoklatan pada residu menunjukkan bahwa
sampel positif (+) mengandung natrium benzoat. Endapan yang terbentuk
adalah besi (I11) benzoat [Fe(CHeHsCOOH)3] atau feri benzoat (Kaunang
dkk., 2012) dengan reaksi sebagai berikut (Fatimah dkk., 2015):
3CHgHsCOOH + FeClz — Fe(CeHs00)3 + 3HCI
4.2.2 Analisis Kuantitatif Natrium Benzoat pada Saus
4.2.2.1 Penentuan Panjang Gelombang
Penentuan panjang gelombang maksimum ini bertujuan
untuk mengetahui pada panjang gelombang berapa yang
menghasilkan nilai absorbansi paling tinggi. Penentuan panjang
gelombang maksimum dilakukan pada rentang panjang gelombang
200-400 nm dimana panjang gelombang maksimum menurut
penelitian Rohman (2021) adalah 226 nm. Pengukuran panjang
gelombang maksimum dilakukan pada natrium benzoat dengan
konsentrasi 60 ppm. Hasil penentuan panjang gelombang maksimum
natrium benzoat dapat dilihat pada Gambar 4.1. Hasil panjang
gelombang maksimum yang didapatkan yaitu, 226 nm dengan nilai
absorbansi sebesar 2,817.
4.2.2.2 Pembuatan Kurva Baku Standar
Kurva baku standar adalah perbandingan antara konsentrasi
dengan nilai absorbansi. Semakin besar konsentrasi maka absorbansi
juga semakin besar (Zarwinda dkk., 2021). Pada penelitian ini kurva
standar natrium benzoat dibuat dengan beberapa variasi konsentrasi
standar natrium benzoat. Konsentrasi yang dibutuhkan adalah 15, 30,
45, 60, dan 75 ppm dengan pelarut etanol 96%, kemudian diukur
pada panjang gelombang 226 nm.
Pembuatan kurva baku standar bertujuan untuk mengetahui

hubungan antara konsentrasi larutan dengan absorbansinya sehingga
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dapat mengetahui besar konsentrasi suatu zat dalam sampel yang
tidak diketahui. Hasil dari absorbansi baku standar natrium benzoat
pada masing-masing konsentrasi dapat dilihat pada Tabel 4.2. Dari
hasil Tabel tersebut menunjukkan bahwa antara konsentrasi dan
absorbansi dimana semakin tinggi konsentrasi maka akan semakin
tinggi juga nilai absorbansi yang dihasilkan. Dari kurva standar
natrium benzoat didapatkan absorbansi dari konsentrasi larutan yang
merupakan hubungan antara sumbu X dan sumbu y. Sumbu x adalah
konsentrasi dan sumbu y adalah absorbansi yang diperoleh dari hasil
pengukuran sehingga didapatkan persamaan regresi linear dari kurva
kalibrasi adalah y = 0,0348x + 0,2128 dengan koefisien korelasi (r) =
0,9973.

4.2.2.3 Penetapan Kadar Natrium Benzoat dalam Sampel

Penetapan kadar natrium benzoat dilakukan dengan
menggunakan Spektrofotometri UV-Vis pada panjang gelombang
226 nm. Analisis diawali dengan penimbangan sampel sebanyak 2 g
ditambahkan larutan NaCl jenuh untuk memecahkan emulsi saus,
karena dengan penambahan elektrolit emulsi dapat dipecahkan,
selain digunakan untuk memecahkan emulsi NaCl jenuh juga
bertujuan untuk membuat sampel dapat diekstraksi dan membuat air
tidak larut dalam dietil eter pada saat ekstraksi. Setelah penambahan
NaCl jenuh kemudian sampel ditambahkan HCI hingga bersifat asam
untuk membuat natrium benzoat menjadi asam benzoat yang tidak
larut dalam air tapi larut dalam dietil eter, selanjutnya diekstraksi
dengan menggunakan dietil eter (Nurisyah, 2018).

Setelah  dilakukan ekstraksi sampel dicuci dengan
menggunakan HCI 0,1%. Pencucian dari hasil ekstraksi ini bertujuan
untuk membuat larutan menjadi bening atau untuk menghilangkan
pengotornya. Penentuan kadar pengawet natrium benzoat dalam
sampel dilakukan dengan menggunakan Spektrofotometri UV-Vis.

Konsentrasi natrium benzoat dalam sampel dapat dihitung
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4.2.3

menggunakan persamaan regresi linear y = 0,0348x + 0,2128.
Kemudian dilakukan perhitungan kadar natrium benzoat.

Analisis kuantitatif 10 sampel saus yang beredar di Pasar
Segiri kota Samarinda dapat dilihat pada Tabel 4.3. kadar natrium
benzoat dalam sampel A sebesar 2.084,8 mg/kg, sampel B sebesar
1.895,1 mg/kg, sampel C sebesar 2.547,4 mg/kg, sampel D sebesar
1.700,7 mg/kg, sampel E sebesar 1.466 mg/kg, sampel F sebesar
7.100,1 mg/kg, sampel G sebesar 1.388,1 mg/kg, sampel H sebesar
1.587,6 mg/kg, sampel | sebesar 1.647,1 mg/kg, sampel J sebesar
3.172,9 mg/kg. Berdasarkan hasil analisis dari 10 sampel yang telah
didapatkan menunjukkan bahwa kadar natrium benzoat melebihi
ambang batas yang telah ditetapkan dalam peraturan BPOM RI No.
36 tahun 2013, yaitu 1000 mg/kg (BPOM, 2013).

Natrium benzoat merupakan pengawet yang digunakan dalam
saus untuk menghambat pertumbuhan mikroba dan menghambat
terjadinya pembusukan. Pengawet natrium benzoat diizinkan jika
masih masuk batas yang telah ditetapkan dalam peraturan BPOM RI
No. 36 tahun 2013, yaitu 1000 mg/kg (BPOM, 2013).

Parameter Validasi
4.2.3.1 Uji Presisi

Presisi diukur sebagai simpangan baku relatif atau koefisien
variasi berdasarkan penelitian yang telah dilakukan terhadap
replikasi sampel yang diambil dari campuran yang homogen
(Purwaningsih dkk.,2016). Pengujian dilakukan dengan mengukur
absorbansi sampel yang telah dipreparasi dan setiap sampel
direplikasi sebanyak tiga kali, kemudian dihitung konsentrasi sampel
menggunakan persamaan regresi linear y = 0,0348x + 0,2128. Hasil
pengujian standar deviasi (SD) dan relatif standar deviasi (RSD)
dapat dilihat pada Tabel 4.4

Berdasarkan hasil pada Tabel 4.4 mendapatkan hasil nilai
simpangan baku relative (RSD) sebesar 0,0642%. % RSD dalam

pengujian ini masih masuk persyaratan karena berdasarkan literatur
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metode memberikan keterulangan yang baik jika nilai % RSD
kurang dari 2% (Harmita, 2004).
4.2.3.2 Uji Akurasi

Akurasi merupakan parameter validasi ukuran yang
menunjukkan kemiripan yang diperoleh dari hasil analisis dengan
analit yang sebenarnya. Akurasi dinyatakan sebagai persen
perolehan kembali (% Recovery) analit yang ditambahkan (Harmita
2004). Akurasi dapat ditentukan dengan dua metode, yaitu metode
simulasi (spiked - placebo recovery) atau dengan metode
penambahan baku (standard addition method) (Purwaningsih
dkk.,2016). Pada penelitian ini menggunakan metode penambahan
larutan baku (standard addition method), hasil sampel yang telah
dipreparasi diambil 5 mL dan ditambahkan dengan larutan standar
natrium benzoat pada konsentrasi 100 ppm, dihomogenkan
kemudian dibaca absorbansinya pada panjang gelombang 226 nm
dan dilakukan replikasi 3 kali (Rohman, 2021). Hasil yang
didapatkan merupakan absorbansi spiking yang dapat dilihat pada
Tabel 4.4. Kemudian dihitung dengan menggunakan persamaan
regresi linear y = 0,0348x + 0,2128 dan didapatkan konsentrasi
spiking untuk menghitung % recovery yang dapat dilihat pada Tabel
4.5.

Berdasarkan pada Tabel 4.4 menunjukkan nilai absorbansi
spiking lebih tinggi dibandingkan dengan absorbansi sampel.
Spiking adalah penambahan larutan baku standar pada larutan
sampel (Riyanto, 2014). Hasil dari perhitungan dapat dilihat dari
Tabel 4.5 menunjukkan rata-rata perolehan kembali (% recovery)
natrium benzoat yaitu, 94,505%. Perolehan kembali (% recovery)
menunjukkan kecermatan atau akurasi yang baik pada saat
melakukan pemeriksaan kadar natrium benzoat dalam sampel. Hasil
uji perolehan kembali (% recovery) ini dapat diterima karena
memenuhi syarat akurasi yang telah ditetapkan yaitu, pada rentang
80-110% (Harmita 2004).
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BAB V
PENUTUP

51 Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian yang dilakukan dapat disimpulkan sebagai

berikut:
1.

Saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda yang telah diteliti
baik dalam bentuk kemasan plastik ataupun botol, semua mengandung
pengawet natrium benzoat yang telah ditunjukkan positif dari hasil uji
kualitatif adanya endapan berwarna salmon atau merah kecoklatan.
Hasil analisis dari saus yang beredar di Pasar Segiri kota Samarinda
melebihi ambang batas yang telah ditetapkan dalam peraturan BPOM
RI No. 36 tahun 2013, yaitu 1000 mg/kg, dimana sampel A sebesar
2.084,8 mg/kg, sampel B sebesar 1.895,1 mg/kg, sampel C sebesar
2.547,4 mg/kg, sampel D sebesar 1.700,7 mg/kg, sampel E sebesar
1.466 mg/kg, sampel F sebesar 7.100,1 mg/kg, sampel G sebesar
1.388,1 mg/kg, sampel H sebesar 1.587,6 mg/kg, sampel | sebesar
1.647,1 mg/kg, sampel J sebesar 3.172,9 mg/kg.

5.2 Saran

Didasarkan dari hasil penelitian didapat kandungan natrium benzoat dalam

sampel saus melebihi batas yang diizinkan, yaitu 1000 mg/kg. Maka dari itu

disarankan sebaiknya:

1.

Perlu dilakukan pemeriksaan rutin dari lembaga yang berwenang
terhadap makanan yang beredar di pasar karena melebihi ambang batas
yang ditetapkan dalam peraturan BPOM RI No. 36 tahun 2013, yaitu
1000 mg/kg.

Bagi para konsumen lebih berhati-hati dalam membeli saus, baik saus
kemasan plastik ataupun botol karena mengonsumsi natrium benzoat

berlebihan dalam jangka panjang dapat menyebabkan kanker.
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3. Hendaknya untuk peneliti selanjutnya untuk dapat menganalisis kadar
natrium benzoat pada saus dengan metode yang berbeda dengan

metode yang telah dilakukan pada penelitian ini
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LAMPIRAN 1
SURAT IZIN PENELITIAN
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LAMPIRAN 2
SERTIFIKAT ETANOL 96% PRO ANALISIS
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LAMPIRAN 3
SERTIFIKAT NATRIUM BENZOAT PRO ANALISIS

Q Sca h a
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LAMPIRAN 4
PENENTUAN PANJANG GELOMBANG
4.1 Cara kerja

4.1.1 Pembuatan larutan induk natrium benzoat 100 ppm

. Ditimbang Dimasukkan kedalam
Natrium benzoat E> sebanyak 10 mg E> labu 100 ml

L

Dilarutkan dengan

. etanol 96% sampai
Hasil <] tanda batas dan
dihomogenkan

4.1.2 Pembuatan larutan baku 60 ppm

Dari larutan induk Diambil sebanyak Dimasukan kedalam
100 ppm 6 mL labu 10 ml

L

Ditambah etanol

. 96% sampai tanda
Hasil <:I batas dan
dihomogenkan

4.1.3 Penentuan panjang gelombang maksimum

Dibaca

Larutan . absorbansinya
konsentrasi 60 |:> Dgg&%’iﬁa\%re |:> pada panjang
ppm gelombang 200-
400 nm

U

. . Diambil
Di Iarlémfﬁ?a?i kall <:| absorbansi yang
P paing tinggi

e N—— \e? e
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4.2 Perhitungan preparasi
4.2.1 Pembuatan larutan induk natrium benzoat 100 ppm

100 = ﬁ
X =100x0,1
X =10 mg
4.2.2 Pembuatan larutan baku 60 ppm
M1 x V1 =M2x V2
100 ppm x V1 = 60 ppm x 10 mL
100 x V1 =60x 10
v
V1 =6mL

4.3 Dokumentasi

Gambar Spektrofotometri UV-Vis dan seperangkat komputer
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4.4 Hasil panjang gelombang
Grafik panjang gelombang standar natrium benzoat dengan konsentrasi 60

ppm.

3
25
D 2 226,966
c
8
5 15
a8
< 1
0,5
0
200 210 220 230 240 250
Panjang gelombang nm

Tabel Panjang Gelombang Maksimum dan Absorbansi Standar Natrium

Benzoat Pada Konsentrasi 60 ppm

nm Abs

203 0,636
121 2,177
215 2,233
224 2,672
226 2,817
231 2,372
233 2,145
237 1,467
239 1,054
243 0,154
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LAMPIRAN 5

PEMBUATAN KURVA KALIBRASI

51 Carakerja

Larutan induk
natrium benzoat |:>
100 ppm

Hasil

Dipipet 1,5 mL, 3 mL, 4,5
mL, 6 mL, 7,5 mL ke
dalam labu ukur 10 mL

Ditambah etanol
96% sampai
tanda batas dan

Dibaca absorbansinya
<:| pada panjang <:|
gelombang 226 nm

dihomogenkan

\

Didapatkan larutan baku
seri dengan konsentrasi
15 ppm, 30 ppm, 45 ppm,
60 ppm, 75 ppm

5.2 Perhitungan konsentrasi 15 ppm, 30 ppm, 45 ppm, 60 ppm, dan 75

ppm dalam etanol 96%.

A

15 ppm

M1 x V1

100 ppm x V1
100 x V1

V1
V1

30 ppm

M1l x V1

100 ppm x V1
100 x V1

V1
V1

45 ppm

M1 x V1

100 ppm x V1
100 x V1

=M2x V2
= 15 ppm x 10 mL
=15x10

_150mL
100

=15mL

=M2x V2
=30 ppm x 10 mL
=30x10

_300mL
100

=3mL

=M2x V2
=45 ppm x 10 mL
=45x10

46



_ 450 mL

V1
100
V1 =45mL
D. 60 ppm
M1 x V1 =M2x V2
100 ppm x V1 =60 ppm x 10 mL
100 x V1 =60x 10
_ 600 mL
Vi T 100
V1 =6mL
E. 75ppm
M1 x V1 =M2xV2
100 ppm x V1 =75 ppm x 10 mL
100 x V1 =75x10
V1 - 750 mL
100
V1 =7,5mL

5.3 Dokumentasi

Larutan induk natrium benzoat 100 ppm
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Larutan baku seri dengan konsentrasi 15 ppm, 30 ppm, 45 ppm, 60 ppm, 75 ppm

5.4 Data Hasil
Tabel absorbansi larutan baku seri natrium benzoat
Konsentrasi (ppm) Absorbansi

15 0,682
30 1,313
45 1,811
60 2,287
75 2,807

Kurva Kalibrasi Standar Natrium Benzoat

2,5 -
y =0,0348x +0,2128

= 2 - R2=0,9973
g
5 w5
2 z
< 1 —&— Absorbansi

Y R A Linear (Absorbansi)

0

0 20 40 60 80
Konsentrasi (ppm)
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LAMPIRAN 6
PERHITUNGAN KADAR NATRIUM BENZOAT DALAM SAMPEL

6.1 Konsentrasi natrium benzoat dalam sampel
Dengan menggunakan persamaan regresi linier standar natrium benzoat, y
= 0,0348x + 0,2128. Konsentrasi natrium benzoat dalam sampel dapat dihitung

dengan memasukkan absorbansi sampel ke dalam persamaan regresi.

A. Sampel A
Replikasi 1
y =0,939
y =0,0348x +0,2128
0,939 =0,0348x + 0,2128
0,939 - 0,2128 =0,0348x
0,7262 =0,0348x
X = 20,867 ppm
Replikasi 2
y =0,938
y =0,0348x + 0,2128
0,938 =0,0348x + 0,2128
0,938 - 0,2128 =0,0348x
0,7525 =0,0348x
X = 20,839 ppm
Replikasi 3
y =0,938
y =0,0348x + 0,2128
0,938 =0,0348x + 0,2128
0,938 - 0,2128 =0,0348x
0,7525 =0,0348x
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0,7525
X -
0,0348

X = 20,839 ppm
Sampel B

Replikasi 1

y =0,873

y =0,0348x + 0,2128
0,873 =0,0348x + 0,2128
0,873 -0,2128 =0,0348x

0,6602 = 0,0348x

X = 18,971 ppm
Replikasi 2

y =0,872

y =0,0348x +0,2128
0,872 =0,0348x + 0,2128
0,872 -0,2128 =0,0348x

0,6592 = 0,0348x

X = 18,942 ppm
Replikasi 3

y =0,872

y =0,0348x + 0,2128
X =0,0348x + 0,2128
0,872 -0,2128 =0,0348x

0,6592 =0,0348x

X = 18,942 ppm
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Sampel C

Replikasi 1

y =1,100

y =0,0348x +0,2128
1,100 =0,0348x + 0,2128
1,100 - 0,2128 =0,0348x

0,8872 =0,0348x

X = 25,494 ppm
Replikasi 2

y =1,099

y =0,0348x +0,2128
1,099 =0,0348x + 0,2128
1,099 - 0,2128 =0,0348x

0,8862 =0,0348x

X = 25,465 ppm
Replikasi 3

y =1,099

y =0,0348x + 0,2128
1,099 =0,0348x + 0,2128
1,099 - 0,2128 =0,0348x

0,8862 =0,0348x

X = 25,465 ppm
Sampel D

Replikasi 1

y =0,804
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y =0,0348x + 0,2128

0,804 =0,0348x + 0,2128
0,804 - 0,2128 =0,0348x

0,5912 =0,0348x

X = 16,988 ppm
Replikasi 2

y = 0,805

y =0,0348x + 0,2128
0,805 =0,0348x + 0,2128
0,805 - 0,2128 =0,0348x

0,5922 =0,0348x

X =17,017 ppm
Replikasi 3

y = 0,805

y =0,0348x + 0,2128
0,805 =0,0348x + 0,2128
0,805 - 0,2128 =0,0348x

0,5922 = 0,0348x

X =17,017ppm
Sampel E

Replikasi 1

y =0,723

y =0,0348x + 0,2128
0,723 =0,0348x + 0,2128

0,723 - 0,2128 =0,0348x
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0,5102 = 0,0348x

X — 05102

0,0348
X = 14,660 ppm
Replikasi 2
y =0,724
y =0,0348x + 0,2128
0,724 =0,0348x + 0,2128
0,724 - 0,2128 =0,0348x
0,5112 = 0,0348x
X = 14,689ppm
Replikasi 3
y =0,722
y =0,0348x +0,2128
0,722 =0,0348x + 0,2128
0,722 - 0,2128 =0,0348x
0,5092 = 0,0348x
X — 0,502

0,0348
X = 14,632 ppm
Sampel F
Replikasi 1
y = 2,681
y =0,0348x +0,2128
2,681 =0,0348x + 0,2128
2,681 -0,2128 =0,0348x
2,4682 =0,0348x
X =70,925 ppm
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Replikasi 2

y = 2,685

y =0,0348x +0,2128
2,685 =0,0348x + 0,2128
2,685 -0,2128 =0,0348x

2,4722 =0,0348x

X =71,040 ppm
Replikasi 3

y = 2,684

y =0,0348x +0,2128
2,685 =0,0348x + 0,2128
2,685 -0,2128 =0,0348x

2,4722 =0,0348x

X =71,040 ppm
Sampel G

Replikasi 1

y = 0,694

y =0,0348x + 0,2128
0,694 =0,0348x + 0,2128
0,694 - 0,2128 =0,0348x

0,4812 = 0,0348x

X = 13,827 ppm
Replikasi 2

y = 0,696
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y =0,0348x + 0,2128

0,696 =0,0348x + 0,2128
0,696 - 0,2128 =0,0348x

0,4832 =0,0348x

X = 13,885 ppm
Replikasi 3

y = 0,697

y =0,0348x + 0,2128
0,697 =0,0348x + 0,2128
0,697 - 0,2128 =0,0348x

0,4842 =0,0348x

X = 13,913 ppm
Sampel H

Replikasi 1

y =0,765

y =0,0348x +0,2128
0,765 =0,0348x + 0,2128
0,765 - 0,2128 =0,0348x

0,5522 = 0,0348x

X = 15,867 ppm
Replikasi 2

y =0,765

y =0,0348x + 0,2128
0,765 =0,0348x + 0,2128

0,765 -0,2128 =0,0348x
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0,5522 =0,0348x
_0,5522

X 00348

X = 15,867 ppm
Replikasi 3

y = 0,766

y =0,0348x + 0,2128
0,766 =0,0348x + 0,2128
0,766 - 0,2128 =0,0348x

0,5532 = 0,0348x

X = 15,896 ppm
Sampel |

Replikasi 1

y =0,785

y =0,0348x +0,2128
0,785 =0,0348x + 0,2128
0,785 -0,2128 =0,0348x

0,5722 =0,0348x

X = 16,442 ppm
Replikasi 2

y =0,787

y =0,0348x +0,2128
0,787 =0,0348x + 0,2128
0,787 - 0,2128 =0,0348x

0,5742 =0,0348x

X =16,5 ppm
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Replikasi 3

y =0,786

y =0,0348x + 0,2128
0,786 =0,0348x + 0,2128
0,786 - 0,2128 =0,0348x

0,5732 =0,0348x

X =16,471 ppm
Sampel J

Replikasi 1

y =1,318

y =0,0348x + 0,2128
1,318 =0,0348x + 0,2128
1,318-0,2128 =0,0348x

1,1052 =0,0348x

x =S

X = 31,758 ppm
Replikasi 2

y =1,318

y =0,0348x + 0,2128
1,318 =0,0348x + 0,2128
1,318-0,2128 =0,0348x

1,1052 = 0,0348x

X = 31,758 ppm
Replikasi 3

y =1,315
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6.2

y =0,0348x + 0,2128

1,315 =0,0348x + 0,2128
1,315-0,2128 =0,0348x
1,1022 = 0,0348x
1.1022
X =
0,0348
X = 31,672 ppm

Kadar natrium benzoat dalam sampel

CxVxf
Kadar = P

A.  Sampel A
mag/kg

_20,848x 0,1 x 2
2 x 1073ke

mg/kg  =2.084,8

B. Sampel B

18,951 x0,1x2
mg/kg =S XU X2

2x10kg
mg/kg  =1.895,1

C. SampelC
mg/kg

_25474x0,1Lx2
2x10kg

mg/kg  =2.547,4

D. Sampel D

17,007 x 0,1 x 2
mg/kg = LIXP XS

2x10kg
mg/kg  =1.700,7

E. Sampel E

14,660 x 0,1 x 2
mg/kg = AOUX XS

2x10kg
mg/kg  =1.466

F.  Sampel F
mg/kg

_71,001x0,1x2
2x10-3ks
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mg/kg  =7.100,1

G. Sampel G

13,881 x0,1x2
mg/kg e e

2x107kg
mg/kg  =1.388,1

H. Sampel H

15,876 x 0,1 x 2
mg/kg —20PX X2

2x107kg
mg/kg  =1.587,6

I.  Sampel |
mag/kg

_ 16471x0,1x2
2 x 1073ke

mg/kg  =1.647,1

J.  Sampel J

31,729x0,1x2
mg/kg = 27X XL

2x 1073ke
mg/kg  =3.172,9

6.3 Dokumentasi

“ “ i "gu I
il |
i |

i |
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6.4 Data Hasil

Tabel Konsentrasi Sampel

Replikasi . Konsentrasi Rata-rata
Sampel Absorbansi
g (R) (Ppm) (ppm)
R1 0,939 20,867
A R2 0,938 20,839 20,848
R3 0,938 20,839
R1 0,873 18,971
B R2 0,872 18,942 18,951
R3 0,872 18,942
R1 0,100 25,494
C R2 0,099 25,465 25,474
R3 0,099 25,465
R1 0,804 16,988
D R2 0,805 17,017 17,007
R3 0,805 17,017
R1 0,723 14,660
E R2 0,724 14,689 14,660
R3 0,722 14,632
R1 2,681 70,925
F R2 2,685 71,040 71,001
R3 2,685 71,040
R1 0,694 13,827
G R2 0,696 13,885 13,881
R3 0,697 13,913
R1 0,765 15,867
H R2 0,765 15,867 15,876
R3 0,766 15,896
R1 0,785 16,442
| R2 0,787 16,5 16,471
R3 0,786 16,471
R1 1,318 31,758
J R2 1,318 31,758 31,729
R3 1,315 31,672
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Tabel Kadar Natrium Benzoat Dalam Sampel

Sampel Kadar (mg/kg)

2.084,8
1.895,1
2.547,4
1.700,7
1.466
7.100,1
1.388,1
1.587,6
1.647,1
3.172,9

«—=—TOTMOO >
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LAMPIRAN 7
PERHITUNGAN PARAMETER VALIDASI

7.1 Presisi
7.1.1 Cara Kerja

Diukur

Hasil preparasi Dimasukkan ke absorbansinya
sampel dalam kuvet pada panjang
gelombang 226 nm

U

Dihitung konsentrasi
. dengan menggunakan . oo .
Hasil <:| persamaan regresi Direplikasi 3 kali

linier (y=ax+b

7.1.2 Perhitungan RSD
A. Sampel A

_ f (Xi-1)2
SD = 2 n-1
\/(xl x) +(x1 x) + (x1 x)

2 2 2
_ \/(20,867-20,848) +(20,839-20,848)" + (20,839-20,848)

10-1

0,000361+0,000081+0,000081

\/(o ,019)% + (- 0009) +(-0,009)

=,/0,0000581111
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=0,0076

RSD = S—D x 100%

0 0076

=~ 20848 " x 100%
= 0,036%
Sampel B

[\

sD = (¥ (X;j)

(x1 x) +(x1 x) + (x1 x)

n-1

g

(18,971-18,951)" + (18,942-18,951) + (18,042-18,951)

10-1

(0,02) + (-0,009)" + (-0,009)
9

0,0004+0,000081 +0,000081
9

=,/0,0000624444

=0,0079

ggg

RSD = S—D X 100%

_ 0,0079
T 18,951 951

x 100%

=0,041%
Sampel C

o = [FET
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2 2 2
x1-X) +((x1-X) +(x1-X)

n-1

I
<

2 2 2
(25,494-25,474)" + (25,465-25,474)" + (25,465-25,474)
10-1

2 2 2
(0,02) + (-0,009)” + (-0,009)
9

0,0004+0,000081 +0,000081
9

=,/0,0000624444

=0,0079

2 2 2

RSD = S—D x 100%

0,0079
=——x100%
25,474

=0,031%
D. Sampel D

sp = (Xi-1)2

n-1

2 2 2
x1-X) +(x1-X) +(x1-X)

n-1

I
<

2 2 2
(16,988-17,007) + (17,017-17,007)" + (17,017-17,007)
10-1

2 2 2
(-0,019)" + (0,01)* + (0,01)
9

0,000361 + 0,0001 + 0,0001
9

=,/0,0000623333

2 2 2
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=0,0078

RSD = S—D x 100%

0 0078

17 007 x 100%
= 0,045%
Sampel E

[\

sD = (¥ (XI:)

(x1 x) +(x1 x) + (x1- x)

n-1

g

(14,660-14,660)" + (14,689-14,660) + (14,632-14,660)

10-1

()2 + (0,029)° + (-0,028)"
9

0+ 0,000841 + 0,000784
9

=,/0,000180556

=0,0134

ggg

RSD = S—D X 100%

_ 0,0134

x 100%
14 660
=0,091%
Sampel F

sp = [plie
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J(xl x)2 + (x1 x)2 + (x1-x)2

(70,025-71,001)" + (71,040-71,001)" + (71,040-71,001)"

10-1

0,005776 + 0,001521 +0,001521

\/(0076) +(oo39) +(0,039)

=,/0,000979778

=0,0313

RSD = S—D x 100%

_ 00313

= 0,
71,001 ,001 x 100%

= 0,044%
G. Sampel G

s = [

2 2 2
x1-X) +((x1-X) +(x1-X)

n-1

I
<

2 2 2
(13,827-13,881)" + (13,885-13,881)" + (13,913-13,881)

10-1

2 2 2
(-0,054)" + (0,004)* + (0,032)
9

0,002916 +0,000016 + 0,001024
9

=,/0,000439556

I
2 2 2
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=0,0209

RSD = S—D x 100%

0 0209

T 13881 x 100%
= 0,150%
Sampel H

[\

sD = (¥ (X;j)

(x1 x) +(x1 x) + (x1 x)

n-1

g

(15,867-15,876)" + (15,867-15,876)" + (15,896-15,876)

10-1

(0,009)” + (-0,009)" + (0,02)>
9

0,000081 + 0,000081 + 0,0004
9

=,/0,0000624444

=0,0079

ggg

RSD = S—D X 100%

_ 0,0079
T 15,876 876

x 100%

=0,049%

Sampel |
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2 2 2
x1-X) +((x1-X) +(x1-X)

n-1

I
<

2 2 2
(16,442-16,471)" + (16,5-16,471)" + (16,471-16,471)
10-1

2 2 2
(-0,029)" + (0,029)% + (0)
9

0,000841 + 0,000841 +0
9

=,/0,000186889

=0,0136

I
2 2 2

RSD = S—D x 100%

00136

=——x 100%
16,471
=0,082%
J.  Sampel J
sD = [y

2 2 2
x1-X) +(x1-X) +(x1-X)

n-1

I
<

2 2 2
(31,758-31,729)" + (31,758-31,729)" + (31,672-31,729)
10-1

2
(0,029)% + (0,029)% + (-0,057)
9

0,000841 +0,000841 + 0,003249
9

=,/0,000547889

2 2 2
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=0,0234

RSD:STDX

10,0234

T 31,729

100%

=0,073%

7.1.3 Data Hasil

Tabel Hasil Uji Presisi

X 100%

sampel Konsentrasi sD RSD (%)
(ppm)

A 20,848 0,0076 0,036
B 18,951 0,0079 0,041
C 25,474 0,0079 0,031
D 17,007 0,0078 0,045
E 14,660 0,0134 0,091
F 71,001 0,0313 0,044
G 13,881 0,0209 0,150
H 15,876 0,0079 0,049
I 16,471 0,0136 0,082
J 31,729 0,0234 0,073

Rata-rata 0,01417 0,0642

7.2  Akurasi

7.2.1 Cara Kerja Metode Spiking

Hasi sampel preparasi

Dihitung konsentrasi

spiking dengan

menggunakan persamaan
regresi linier (y=ax+b)

2

100 ppm

Diambil 5 ml dan
ditambahkan
larutan standar

Dikocok smpai
homogen

Direplikasi 3
kali

Hasil (konsentrasi spiking)
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Dikuru absorbansi
pada panjang
gelombang 226 nm




7.2.2 Perhitungan Konsentrasi Spiking
A. Sampel A

Konsentrasi standar yang ditambahkan

1 . .
=5 X konsentrasi analit dalam

sampel = % x 20,848ppm
=10,424 ppm
M1x V1 =M2x V2
10,424 ppm x 5 mL= 100 ppm x V2
52,12 mL =100 x V2
V2 =2
V2 = 0,521 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =1,286
y =0,0348x +0,2128
1,286 =0,0348x + 0,2128
1,286 - 0,2128 =0,0348x
1,0732 =0,0348x
X = 30,839 ppm
B. Sampel B

Konsentrasi standar yang ditambahkan

1 . .
=5 X konsentrasi analit dalam

sampel = % X 18,951 ppm
=9,475 ppm
M1x V1 =M2x V2
9,475 ppm x 5 mL =100 ppm x V2
47,375 mL =100 x V2
V2 _ 47,317050mL
V2 = 0,473 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =1,186
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y =0,0348x + 0,2128

1,186 =0,0348x + 0,2128
1,186 - 0,2128 = 0,0348x
0,9732 = 0,0348x
0,9732
X ==
0,0348
X = 27,965 ppm
C. Sampel C

Konsentrasi standar yang ditambahkan = % x konsentrasi analit dalam

sampel = % X 25,474 ppm
=12,737 ppm
M1xV1 =M2x V2
12,737 ppm x 5 mL= 100 ppm x V2
63,685 mL =100 x V2
V2 _63685mL
100
V2 = 0,636 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =1,515
y =0,0348x + 0,2128
1,515 =0,0348x + 0,2128
1,515-0,2128 = 0,0348x
1,3022 = 0,0348x
1.3022
X =
0,0348
X = 37,419 ppm
D. Sampel D
Konsentrasi standar yang ditambahkan = % X konsentrasi analit dalam
sampel = % X 17,007 ppm
=8,503ppm
M1x V1 =M2x V2
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8,503 ppm x 5 mL =100 ppm x V2

42,515 mL =100 x V2
V2 _ 42,511050rnL
V2 = 0,425 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =1,083
y =0,0348x + 0,2128
1,083 =0,0348x + 0,2128
1,083 - 0,2128 =0,0348x
0,8702 =0,0348x
X = 25,005 ppm
E. Sampel E
Konsentrasi standar yang ditambahkan = % x konsentrasi analit dalam
sampel = % x 14,660 ppm
=7,33 ppm
M1x V1 =M2x V2
7,33 ppmx5mL =100 ppm x V2
36,65 mL =100 x V2
V2 _3665mL
100

V2 = 0,366 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =0,963
y =0,0348x + 0,2128
0,963 =0,0348x + 0,2128
0,963 - 0,2128 =0,0348x
0,7502 =0,0348x
X = 07502

0,0348
X = 21,557 ppm
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F. Sampel F

Konsentrasi standar yang ditambahkan = % X konsentrasi analit dalam

sampel = % X 71,001 ppm
= 35,500 ppm

M1x V1 =M2x V2

35,500 ppm x 5 mL= 100 ppm x V2

177,5mL =100 x V2

V2 — 1771,2311 L

V2 = 1,775 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)

Konsentrasi spiking

y = 3,825

y =0,0348x +0,2128

3,825 =0,0348x + 0,2128

3,825 -0,2128 =0,0348x

3,6122 =0,0348x

« _ 36122

0,0348

X =103,798 ppm
G. Sampel G

Konsentrasi standar yang ditambahkan = % x konsentrasi analit dalam
sampel = % x 13,881 ppm

= 6,940 ppm

M1x V1 =M2x V2

6,940 ppm x 5 mL =100 ppm x V2

34,7 mL =100 x V2

V2 = 0,347 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)

Konsentrasi spiking
y =0,927
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y =0,0348x + 0,2128

0,927 =0,0348x + 0,2128
0,927 - 0,2128 = 0,0348x
0,7142 = 0,0348x
0,7142
X ==
0,0348
X = 20,522 ppm
H. Sampel H

Konsentrasi standar yang ditambahkan = % x konsentrasi analit dalam

sampel = % x 15,876 ppm
= 7,938 ppm
M1l x V1 =M2x V2
7,938 ppm x 5 mL =100 ppm x V2
39,69 mL =100 x V2
% - 20m!
V2 = 0,396 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =1,027
y =0,0348x + 0,2128
1,027 =0,0348x + 0,2128
1,027 - 0,2128 =0,0348x
0,8142 =0,0348x
X = 23,396 ppm
I.  Sampel |

Konsentrasi standar yang ditambahkan = % x konsentrasi analit dalam

sampel = % x 16,471 ppm

= 8,235 ppm
M1 x V1 =M2x V2
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8,235 ppm x 5 mL =100 ppm x V2

41,175 mL =100 x V2
V2 _ 41,117050rnL
V2 = 0,411 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y = 1,055
y =0,0348x + 0,2128
1,055 =0,0348x + 0,2128
1,055 - 0,2128 =0,0348x
0,8422 =0,0348x
X — 08422

0,0348
X = 24,201 ppm

J. Sampel J
Konsentrasi standar yang ditambahkan = % x konsentrasi analit dalam
sampel = % x 31,729 ppm
= 15,864 ppm

M1x V1 =M2x V2
15,864 ppm x 5 mL= 100 ppm x V2
79,32 mL =100 x V2
% - 2itat
V2 = 0,793 mL (diambil dari larutan induk 100 ppm)
Konsentrasi spiking
y =1,844
y =0,0348x + 0,2128
1,844 =0,0348x + 0,2128
1,844 - 0,2128 =0,0348x
1,6312 =0,0348x
X = 46,873 ppm
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7.2.3 Perhitungan % Recovery

A

Sampel A

% recovery

Sampel B

% recovery

Sampel C

% recovery

Sampel D

% recovery

Sampel E

% recovery

Sampel F

% recovery

Sampel G

_ 30,839-20,848

_ 103,798 -71,001

0422 % 100%
_ 9,991
= Toana ™ 100%
= 95,846%
_ 27,96954;7158,951 % 100%
9,014
- mx 100%
=05,134%
_ 37’4113;2357’474x 100%
_ 11,945
“ T x 100%
=93,781%
_ 25,0(;55-0137,007X 100%
_ 7,998
= 5303 ¢ 100%
=94,060%
_ 21,5577;134,660)( 100%
= %x 100%
=94,092%

35500 100%
_ 32,797
~ 35,500 x 100%
= 92,385%
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20,522 -13,881

% recovery o0 X 100%
_ 6,641
- MX 100%
=95,691%
H. Sampel H
_ 23,396 -15,876
% recovery = WTX 100%
_ 7,52
= %X 100%
= 94,734%
I.  Sampel I
_ 24,201 -16,471
% recovery == X 100%
_ 173
- %x 100%
=93,867%
J.  Sampel J
_ 46,873 -31,729
% recovery = sses X 100%
_ 15,144
- mx 100%
= 95,461%
7.2.4 Data Hasil
Tabel Hasil absorbansi Spiking
Sampel Absorbansi Spiking Rata-rata
Replikasi 1 Replikasi 2 Replikasi 3
A 1,287 1,286 1,287 1,286
B 1,184 1,187 1,187 1,186
C 1,516 1,516 1,515 1,515
D 1,083 1,083 1,084 1,083
E 0,964 0,963 0,963 0,963
F 3,830 3,817 3,830 3,825
G 0,927 0,928 0,927 0,927
H 1,028 1,026 1,028 1,027
I 1,054 1,055 1,056 1,055
J 1,843 1,846 1,845 1,844
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Tabel Hasil Perolehan Kembali (%recovery)

Sampel Konsentrasi spiking %recovery
(Ppm)

A 30,839 95,846%

B 27,965 95,134%

C 37,419 93,781%

D 25,005 94,060%

E 21,557 94,092%

F 103,798 92,385%

G 20,522 95,691%

H 23,396 94,734%

I 24,201 93,867%

J 46,873 95,461%
Rata-rata 36,157 94,505%
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