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Lampiran

Lampiran 1

a. Persiapan sampel
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d.  Uji kualitatif dengan menambahkan larutan FeCI3 adanya endapan

coklat membuktikan adanya Natrium Benzoat

Lampiran 2

a. Sampel setelah ditambahkan HCI berlebih sampai pH asam
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C. Hasil ekstraksi

Lampiran 3

Sampel 1
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Sampel 2
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Baku pembanding Asam Benzoat

Lampiran 4

a. Sampel di masukkan ke labu ukur dibuat alkalis, dikocok dan

didiamkan selama 2 jam
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b. Ekstraksi dengan menambahkan chloroform pada corong pisah

C. Perlakuan saat mentitrasi
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Lampiran 5

Surat 1zin Penelitian di Laboratorium

1k

mohon kiranya dapat mengizinkan pemakaian Laboratorium
‘yang Bapak/Ibu pimpin. Adapun nama mahasiswa tersebut adalah:

NAMA MAHASISWA PEMBIMBING

| MARICA SEBRINI | Maya Handayani Sinaga, PENETAPAN KADAR
STHOMBING SS., M.Pd BENZOAT PADA NATA 1
P07539021060 YANG DIUAL DI SW.
KECAMATAN MEDAN
DENGAN
ALKALIMETRI

Demikianlah kami sampaikan atas kerjasama yang baik kami ucapkan terima kasih.

Medan, 30/04/2024
Ketua J rsan
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Lampiran 6
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Lampiran 7
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Lampiran 8

Penetapan kadar natrium benzoate menurut SNI

SNI 01 - 2894 - 1992

Cara uji
bahan pengawet makanan dan bahan tambahan
yang dilarang untuk makanan

I Persiapan contoh

Persiapan contoh sesuai SNI 01 - 2891 - 92, cara Uji Mkaanan dan minuman butir 4.
2 Bahan pengawet makanan

2.1  Asam benzoat

2.1.1  Metoda Titrimetri

Metoda titrasi dengan ekstraksi tanpa pemanasan.

2.1.1.1  Peralatan

- Neraca analitik

- Labu ukur
Kertas lakmus
Kertas saring
Corong pemisah
Batang pengaduk
Pinggan penguap
Eksikator
Erlenmeyer

2.1.1.2  Pereaksi

Kloroform CHCI, atau dietil eter CH, COCH,
Asam Klorida (HCI) 1 : 3 ' '
Alkohol 96%

Fenolftalin (PP)

Pereaksi khusus untuk persiapan contoh.

2.1.1.3  Persiapan contoh
1) Cara yang umum

Homogenkan contoh, haluskan bila contoh berupa padatan atau semi padat. Pindahkan
150 ml atau 150 g ke dalam labu 500 ml, tambahkan NaCI halus jenuh tehadap air
secukupnya, buat alkalis terhadap kerta lakmus dengan larutan NaOH 10% atau dengan
suspensi Ca(OH), (satu bagian Ca(OH), disuspensikan dalam tiga bagian air).

Encerkan sampai tanda batas dengan larutan NaCl jenuh, kocok berulang kali. Biarkan
selama lebih kurang 2 jam, kocok berulang kali dan saring. Jika contoh mengandung banyak
lemak, bagian yang saringannya terkontaminasi oleh lemak ditambahkan beberapa ml
larutan NaOH 10% ke dalam saringan. Ekstrak dengan eter sebelum dilanjutkan ke cara

1 dari 28
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SNI 01 - 2894 - 1992

kerja. Jika mengandung alkohol, lakukan sperti d. Jika contoh mengandung sejumlah
bahan yang diendapkan oleh larutan NaCl jenuh, lakukan dengan cara e.

2) Kecap

Tambahkan 15 g NaCl halus ke dalam 150 g contoh, dan pindahkan ke dalam labu ukur
500 ml, bilas dengan larutan jenuh NaCl 150 ml. Buatlah larutan sedikit alkalis terhadap
kertas lakmus dengan menggunakan NaOH 10%, encerkan dengan larutan NaCl jenuh
sampai tanda batas.

Biarkan selama lebih kurang 2 jam, kocok berulang kali. Tekan menggunakan kain kasa
dan saring.

3) lJeli, jam dan marmalades

Hancurkan 150 g contoh di dalam 300 ml larutan NaCl jenuh. Tambahkan 15 g NaCl yang
telah dihaluskan. Buat alkalis terhadap kertas lakmus dengan suspensi Ca(OH).,
Pindahkan ke labu ukur 500 ml dan encerkan dengan larutan NaCl jenuh. -
Biarkan selama lebih kurang 2 jam, kocok berulangkali, pusingkan jika perlu dan saring.

4) Sari apel yang mengandung alkohol dan produk yang sama

Buat 150 ml contoh-contoh menjadi alkalis terhadap kertas lakmus dengan NaOH 10%
dan vapkan pada penangas air sampai 100 ml.

Pindahkan ke dalam labu ukur 250 ml, tambahkan 30 gram NaCl yang telah dihaluskan
dan dikocok sampai larut.

Encerkan sampai volume semula (250 ml) dengan larutan NaCl jenuh.

Biarkan selama lebih kurang 2 jam, kocok berulang kali dan saring.

5) Ikan asin atau ikan yang dikeringkan

Cuci 50 g contoh yang telah dihaluskan ke dalam labu ukur 500 ml. Buat sedikit alkalis
terhadap kertas lakmus dengan larutan NaOH 10%, dan encerkan sampai batas volume
dengan H,0.

Biarkan selama lebih kurang 2 jam, kocok berulang kali dan saring.

Pipet sebanyak mungkin bagian saringan yang diukur (300 ml) ke labu ukur 500 ml kedua
dan tambahkan 30 gram NaCl yang telah dihaluskan untuk setiap 100 ml larutan.

Kocok sampai NaCl larut, encerkan dengan larutan NaCl jenuh.

Kocok sampai homogen, saring protein/bahan lain yang mengendap.

2.1.1.4 Cara,Kerja

Pipet 100-200 ml saringan 2.1.1.3 ke dalam corong pemisah.

- Netralkan terhadap kertas lakmus dengan HCI (1: 3) dan tambahkan 5 ml berlebihan.
Untuk ikan asin protein biasanya diendapkan dalam suasana asam, tetapi penyiapan contoh
tidak menganggu ekstraksi.

- Ekstrak hati-hati berturut-turut menggunakan 70, 50, 40 dan 30 ml CHCI,. Untuk
menghindari emulsi, kocok berulangkali menggunakan gerak putar. Lapisan kloroform
biasanya dapat dipindahkan dengan cepat setelah membiarkannya beberapa menit.

2 dari 2R
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Jika emuisi terbentuk, pecahkan dengan mengaduk lapisan CHCI, dengan batang
pengaduk, dengan memindahkan ke dalam corong pemisah yang lain dan melakukan
pengocokan | atau 2 kali kocokan yang berlawanan arah dari ujung corong pemisah yang
satu ke ujung yang lain atau dengan memusingkan beberapa menit.

Untuk meningkatkan hasil ekstraksi, hati-hati pisahkan larutan CHCI, yang jernih

sebanyak mungkin setelah setiap perlakuan ekstraksi, tetapi jangan diambil emulsi yang
terapat pada lapisan CHCI,. Bila tindakan ini telah dilakukan, CHCI, yang diekstrak tidak
perlu dicuci.

Pindahkan hasil ekstraksi CHCI yYang telah dikumpulkan ke cawan penguap porselen,
bilas wadah beberapa kali dengan beberapa ml CHCI, dan uapkan sampai kering pada
temperatur kamar dalam aliran udara kering.

- Hasil ekstraksi dapat juga dipindahkan dari corong pemisah ke dalam erlenmeyer 300
ml dan bilas corong pemisah 3 kali dengan 5 -10 ml CHCI, .

- Suling pelan-pelan sekali pada temperatur rendah sampai kira-kira 1/4 volume semula.
- Pindahkan residunya ke pinggan penguap porselen, bilas labu tiga kali dengan 5—10
ml CHCI, dan uapkan sampai kering pada temperatur kamar dalam aliran udara kering.

- Keringkan residu semalam (atau sampai tidak tercium bau asam asetat bila contohnya
kecap) dalam eksikator.

- Larutkan residu asam benzoat dalam 30- 50 ml alkohol, netralkan terhadap PP,
tarnbahkan H2 0 kira-kira 1/4 dari volume ini dan | atau 2 tetes PP,

- Titar dengan NaOH 0,05 N.

Perhitungan :
I ml 0,05 N NaOH = 0,0072 g anhidrida Na benzoat.

Catatan :
Penggunaan kloroform dapat diganti dengan dietil eter.

2.1.2° Metode titrasi dengan melalui ekstraksi memakai alat Perforator (terutama
dikhususkan untuk contoh-contoh yang berwarna)

2.1.2.1 Peralatan

a  Erlenmeyer asah 500 ml

b Perforator

¢ Corong bertangkai panjang
d Corong pemisah

e Buret

2.1.2.2 Pereaksi

a Eter
b Benzena

3 dari 28
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Lampiran 9

Perhitungan Pembuatan Larutan Pereaksi

1. Pembuatan 50ml Larutan Baku Kalium Biftalat 0,05N
V XN XMr Xe
B 1000

50 X0,05 X204,2 X1
- 1000

=0,5105g

1. Pembuatan 250 ml Larutan titer NaOH 0,05 N
V XN XMr Xe
B 1000

_ 250 X0,05 x40 X1
o 1000

=05¢g
2. Pembuatan Larutan NaOH 10%

2 x50ml=5 gram
100

Perhitungan Hasil Volume Larutan Titer

Hasil titrasi pembakuan:

V1=99ml

V2 =10,0 ml

V3 =10,1 ml

Volume rata-rata = 297 1103+10'1 = 10ml

Perhitungan normalitas NaOH
Vt x Nt =Vb x Nb
10 x Nt =10 x 0,05
Nt=0,05N
Normalitas larutan titer NaOH = 0,05 N
3. Pembuatan 50 ml Larutan Baku Pembanding Asam Benzoat
V XN XMr Xe
- 1000

50 x0,05 x122 x 1
- 1000
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= 0,305 gram

Volume titer V1 =10,1 ml
V2 =10 ml
V3 =10ml

Volume rata rata =10 ml

1ml NaOH 0,05N ~ 6,105 g anhidrat Asam Benzoat

VtN
— q —
% Kadar Natrium Benzoat = VKeS'N’;”; 4 % 100%

—11°XX 006055x 0,0072 xi—g
- : X 100%
1000000

=0,0305 % b/b

Blanko

V1 =0,1 ml
V2 =0,1ml
V3 =0,1ml

Volume rata rata = 0,1 ml

Perhitungan Kadar Sampel

Sampel A

Berat Sampel =150 gram

Volume Sampel = 100m|

Normalitas NaOH = 0,05 N

1 ml NaOH 0,05 N ~ 0,0072 g anhidrat Natrium Benzoate

Volume Titer V1 =0,8 ml
V2 =0,7ml
V3 =0,9ml

0,8ml+0,7ml +0,9ml
3

=0,8 ml
VEN o pooP
% Kadar Natrium Benzoat = VKeS'N’;f; 4 % 100%

Volume titrasi rata — rata =

08 X995 0,0072 x>

__1Xx0,05 100 0
= 150 X100%
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=0,0192 % b/b atau 192 mg

Sampel B

Berat Sampel =150 gram

Volume Sampel = 100ml

Normalitas NaOH = 0,05 N

1 ml NaOH 0,05 N ~ 0,0072 g anhidrat Natrium Benzoate

Volume Titer V1 =0,6 ml

V2 =0,7 ml

V3 =0,7 ml
Volume titrasi rata — rata = 0,7 ml

VEN o pooP
% Kadar Natrium Benzoat = VKeS'N’;”; 4 % 100%
07X 205N 0,0072 X300
= = X 100%

= 0,0168 % b/b atau 168 mg

Sampel C

Berat Sampel =150 gram

Volume Sampel =100 ml

Normalitas NaOH = 0,05 N

1 ml NaOH 0,05 N ~ 0,0072 g anhidrat Natrium Benzoate

Volume Titer V1 =0,7 ml
V2 =0,8ml
V3 =0,4 ml

0,7ml+ 0,8ml+0,4ml
3

Volume rata — rata

=0,63 ml

Vt.N X quﬂ
:VKes.Nk;; A X 100%

% Kadar Natrium Benzoat

0,63ml x 0,05N 500
1 X0,05 N x 0,0072 x100

= X100%
150

=0, 0151% b/b atau 151 mg
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Lampiran 10

SAMPEL A SAMPEL B

SAMPEL C
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