
BAB IV

HASIL DAN PEMBAHASAN

4.1 Analisis Kualitatif Natrium Benzoat
Penelitian ini dilaksanakan di Laboratorium Farmasi Terpadu Universitas Muslim Nusantara Al-Washliyah dan Laboratorium Kimia Universitas Muslim Nusantara Al-Washliyah Medan pada tahun 2023. Jumlah sampel yang diteliti sebanyak 3 merk kecap pedas yang terdiri dari kecap pedas A, Kecap pedas B dan Kecap pedas C. Pemeriksaan natrium benzoat dilakukan dengan metode KLT sebagai uji kualitatif, yaitu untuk mengetahui ada tidaknya kandungan natrium benzoat dalam kecap pedas. 

Tabel 4.1 Hasil Nilai Rf  Pada Sampel
	Eluen
	Sampel
	Jarak Pembanding

(cm)
	Jarak Sampel

(cm)
	Jarak Pelarut

(cm)
	Rf Pembanding (cm)
	Rf Sampel

(cm)

	N-butanol: Etil asetat: Ammonia


	Kecap A
	7
	5,5
	16
	0,43
	0,34

	
	Kecap B
	6,8
	6,5
	16
	0,42
	0,4

	
	Kecap C
	6,5
	6,2
	16
	0,4
	0,38

	Etil Asetat:Metanol:Ammonia
	Kecap A
	4
	3,2
	16
	0,25
	0,2

	
	Kecap B
	4,4
	3,3
	16
	0,27
	0,2

	
	Kecap C
	4,5
	3,9
	16
	0,28
	0,24

	Isopropanol: Ammonia
	Kecap A
	9,5
	9,2
	16
	0,59
	0,57

	
	Kecap B
	9,7
	9,5
	16
	0,6
	0,59

	
	Kecap C
	9,2
	8,6
	16
	0,57
	0,53


Proses KLT dilakukan dengan fase gerak/ eluen (N-butanol: Etil Asetat:Ammonia) (10:4:5), (Metanol: Etil asetat: Ammonia) (15:3:3) dan (Isoprpanol:Ammonia) (100:25) dan fase diam yang digunakan yaitu Silika gel. Dalam fase diam terdapat plat tipis alumunium yang fungsinya untuk tempat berjalanya pelarut. Setelah dibuat eluen, maka larutan eluen tersebut dijenuhkan terlebih dahulu. Tujuan penjenuhannya adalah untuk memastikan partikel fase gerak terdistribusi merata pada seluruh bagian chamber (mengoptimalkan eluen). 

Plat alumunium yang digunakan 6 x 20 cm, plat kemudian diberi batas 2 cm atas dan 2 cm bawah. Fungsinya sebagai penanda jarak tempuh eluen. Setelah itu dilakukan penotolan larutan baku dan sampel ditotolkan menggunakan pipet kapiler. Tujuan penotolan kecil, karena dalam KLT penotolan yang baik diusahakan sekecil mungkin untuk menghindari pelebaran noda. Pelebaran noda dapat menganggu nilai Rf. Penotolan dilakukan pada garis bawah yang telah dibuat. Kemudian diamkan beberapa saat hingga kering. Selanjutnya plat dimasukkan ke dalam chamber tertutup yang berisi eluen. Fase gerak perlahan-lahan bergerak naik. Dalam peroses naiknya fase gerak, komponen berbeda dari campurannya berjalan pada tingkat yang berbeda kepolarannya. Setelah kira-kira mencapai jarak tempuh, plat KLT diangkat dan dibiarkan kering diluar. Tujuannya untuk menguapkan sisa pelarut yang masih terdapat pada plat untuk menjamin penguapan telah sempuna dan agar noda terlihat jelas. Kemudian Plat diamati dibawah sinar UV dan dihitung nilai Rf.

Berdasarkan Tabel 4.1 Hasil nilai Rf Pada eluen ke-1 (n-butanol: etil asetat:ammonia) (10:4:5)  diperoleh pembanding A=0,43 cm sampel A=0,34 cm, pembanding B= 0,42 cm sampel B=0,4 cm, dan pembanding C=0,4 cm sampel C=0, 38 cm. Hasil Rf yang diperoleh dari eluen ke-2 (Etil asetat:Metanol:Ammonia) pembanding A=0,25 cm sampel A=0,2 cm, pembanding B= 0,27 sampel B=0,2 cm, dan pembanding C=0,28 cm sampel C=0,24 cm. Hasil  Rf  yang diperoleh dari eluen ke-3 (Isopropanol:Ammonia) pembanding A=0,59 cm sampel A=0,57 cm, pembanding B= 0,6 sampel B=0,59 dan pembanding C=0,57 sampel C=0,53 cm. 

Pemilihan eluen ini didasarkan pada perbedaan kepolaran dari masing-masing eluen yang akan memberikan hasil yang berbeda pada lempeng KLT. Dari hasil yang didapatkan dengan menentukan nilai Rf yaitu jarak yang ditempuh (jarak noda) dibagi jarak eluen. Pada uji KLT menunjukkan bahwa ke-3 eluen dapat diterima. Dikarenakan salah satu eluen yang digunakan yaitu pelarut ammonia yang sifatnya polar dapat menarik natrium benzoat yang sifatnya polar, sehingga terdapat bercak noda pada plat KLT. Jarak noda antara pembanding dan sampel bervariasi, dikarenakan menggunakan 3 eluen yang berbeda sehingga dapat mempengaruhi nilai Rf pada plat KLT. Hasil dari ke-3 eluen tersebut  mampu menghasilkan pemisahan yang baik, karena nilai Rf yang didapat berdekatan dan sesuai dalam persyaratan yaitu nilai Rf yang  baik 0,2 - 0,8 cm. Dapat diketahui bahwa semua sampel merk kecap pedas yang diteliti terdapat natrium benzoat.

Hasil penelitian terhadap beberapa kecap pedas yang digunakan yaitu sebanyak 3 sampel, dan ke-3 sampel tersebut mengandung natrium benzoat. Hasilnya dapat disimpulkan pada tabel dibawah ini.

Tabel 4.2 Hasil Analisis Kualitatif Natrium Benzoat dari Beberapa 

Kecap Pedas

	NO
	Sampel
	Natrium Benzoat

	1.
	Kecap Pedas A
	+

	2.
	Kecap Pedas B
	+

	3.
	Kecap Pedas C
	+


Berdasarkan Tabel 4.2  Hasil analisis kualitatif diperoleh kecap pedas A, Kecap pedas B dan Kecap pedas C positif terdapat natrium benzoat.
4.1.1 Analisis Kuantitatif Natrium Benzoat

Analisis kuantitatif yang bertujuan untuk mengetahui jumlah kadar natrium benzoat dalam kecap pedas. Untuk mengetahui kadar natrium benzoat tersebut terlebih dahulu dilakukan penentuan panjang gelombang.

4.1.2 Hasil Penentuan Panjang Gelombang Serapan Maksimum Kecap Pedas

Hasil penentuan kadar diawali dengan pengukuran panjang gelombang maksimum dari larutan baku natrium benzoat diukur menggunakan spektrofotometer Visible dengan konsentrasi 13 µg/ml sehingga diperoleh panjang gelombang maksimum 269 nm dengan absorbansi 0,395.  Data pengukuran (maks) disajikan pada gambar berikut.

Peaks:

	Nm
	Abs

	262.414
	0.399

	269.005
	0.395
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Gambar 4.1. Hasil Panjang Gelombang Maksimum

4.1.3 Hasil Kurva Kalibrasi Natrium Benzoat


Hasil kurva kalibrasi dilakukan dengan berbagai konsentrasi dari larutan baku natrium benzoat yaitu 9 µg/ml, 11 µg/ml, 13 µg/ml, 16 µg/ml, dan 18µg/ml dengan pelarut etanol p.a. Masing-masing larutan diukur pada panjang gelombang 269 nm, maka diperoleh kurva kalibrasi hubungan antar konsentrasi natrium benzoat (µg/ml) dengan absorbansi yang sesuai dengan persyaratan yaitu 0,2-0,8. Hasilnya dapat dilihat pada lampiran, dan hasilnya dapat dilihat pada tabel berikut:

Tabel 4.3  Tabel Kurva Kalibrasi Natrium Benzoat Dengan Etanol p.a
	Konsentrasi 
	Absorbansi 
	Persamaan Regresi 

	0

9

11

13

16

18
	0,000

0,293

0,369

0,469

0,571

0,667
	y = 0,0368 x + (-0,0161)


Tabel 4.4  Tabel Kurva Kalibrasi Natrium Benzoat 

	No
	Konsentrasi
	Absorbansi

	0
	0
	0.000

	1
	9
	0.293

	2
	11
	0.369

	3
	13
	0.469

	4
	16
	0.571

	5
	18
	0.667
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Gambar 4.2. Hasil Kurva Serapan Natrium Benzoat

Persamaan regresi yang diperoleh dari larutan baku natrium benzoat yaitu y = 0,0368 x + (-0,0161) dengan koefisien korelasi yang diperoleh sebesar 0,998. Nilai linieritas menunjukkan korelasi antara konsentrasi dan absorbansi yang dihasilkan.

4.1.4 Hasil Ekstraksi Pada Sampel

Sebanyak 25 mg sampel dimasukkan ke dalam beker gelas, kemudian ditambahkan 100 ml larutan NaCl jenuh. Fungsi penambahan Nacl jenuh yaitu untuk memecahkan emulsi kecap, karena emulsi kecap dapat dipecahkan dengan mnenambahkan elektrolit. Diaduk sampai homogen dibiarkan 2 jam, kemudian disaring. Selanjutnya filtrat ditambahkan HCl 3 M hingga bersifat asam. Fungsinya untuk membuat senyawa benzoat larut dalam pelarut kloroform.  Larutan asam tadi dimasukkan ke dalam corong pisah, dikocok hingga homogen. Kemudian larutan diekstrak dengan kloroform sebanyak 3 kali masing-masing sebanyak 15 ml, 10 ml, dan 5 ml. Fungsinya yaitu untuk meningkatkan produk ekstraksi, sehingga jumlah yang diekstrak semakin besar maka akan terlihat 2 lapisan. Air berada di lapisan atas karena massa jenis air lebih kecil dari kloroform. Ekstrak eter dicuci sebanyak 3 kali dengan aquades masing-masing 10 mL. Ambil lapisan bawah. Fungsi penambahan dengan aquadest yaitu membuat larutan menjadi bening dari warna sampel yang diektraksi. Selanjutnya ekstrak kloroform diuapkan di atas penangas air sampai volume 5 ml dan mendapatkan hasil ekstraksi larutan bening sebanyak 5 ml (Prasetyaningsih, 2021).

4.1.5 Hasil Penentuan Kadar Natrium Benzoat Pada  Kecap Pedas


Penetapan kadar natrium benzoat menggunakan metode spektrofotometri sinar tampak merupakan metode yang paling sederhana dan menggunkan jumlah sampel yang relative sedikit dan waktu pengerjaan yang lebih singkat.


Penentuan kadar natrium benzoat, larutan hasil ekstraksi dimasukkan ke     dalam labu ukur 50 mL. Cukupkan dengan etanol sampai tanda batas, selanjutnya diambil sebanyak 5 mL. dan diencerkan dalam labu 50 mL. Kemudian larutan dibaca absorbansinya menggunakan Spektrofotometri UV-Vis pada panjang gelombang maksimum 269 nm. (Zarwinda, 2021).

Tabel 4.5 Penetapan Kadar Na.Benzoat Kecap Pedas A
	No
	Sampel
	Absorbansi 

	1
	Kecap Pedas A1
	0.229

	2
	Kecap Pedas A2
	0.227

	3
	Kecap Pedas A3
	0.225


Tabel 4.6 Penetapan Kadar Na. Benzoat Kecap Pedas B

	No
	Sampel 
	Absorbansi

	1
	Kecap Pedas B1
	0.272

	2
	Kecap Pedas B2
	0.279

	3
	Kecap Pedas B3
	0.278


Tabel 4.7 Penetapan Kadar Na.Benzoat Kecap Pedas C

	No
	Sampel 
	Absorbansi

	1
	Kecap Pedas C1
	0.089

	2
	Kecap Pedas C2
	0.082

	3
	Kecap Pedas C3
	0.085


Hasil perhitungan disajikan pada tabel berikut.

Tabel 4.8 Hasil Perhitungan Kadar Natrium Benzoat dalam Setiap Sampel

	NO
	Sampel
	Kadar (mcg/g)

	1.
	Kecap Pedas A
	266,3853

	2.
	
	264,2095

	3.
	
	262,0257

	1.
	Kecap Pedas B
	313,1206

	2.
	
	320,7279

	3.
	
	319,6400

	1.
	Kecap Pedas C
	114,2245

	2.
	
	106,6173

	3.
	
	109,8770
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