[bookmark: _Toc212581841]BAB III
[bookmark: _Toc122342333][bookmark: _Toc153827040][bookmark: _Toc154006161][bookmark: _Toc154007792][bookmark: _Toc155293223][bookmark: _Toc155564675][bookmark: _Toc155723655][bookmark: _Toc156058385][bookmark: _Toc174829301][bookmark: _Toc175607642][bookmark: _Toc175607941][bookmark: _Toc177842743][bookmark: _Toc179970507][bookmark: _Toc212581842]METODE PENELITIAN     

[bookmark: _Toc212581843]3.1 Rancangan Penelitian
	Penelitian ini menggunakan jenis penelitian eksperimental dengan tahap awal pengumpulan dan pengolahan sampel, isolasi hemiselulosa, karakterisasi hemiselulosa, pembuatan sediaan suspensi, dan evaluasi sediaan suspensi. 
[bookmark: _Toc212581844]3.1.1 Variabel Penelitian
[bookmark: _Hlk175779497]	Variabel bebas yaitu tandan kosong kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.) dan konsentrasi NaOH 0,05 N, NaOH 0,1 N, NaOH 0,2 N, NaOH 0,3 N, NaOH 0,5 N dan variasi konsentrasi kombinasi hemiselulosa dan CMC- Na 1% : 1%, 1% : 2%, dan 2% : 1% sebagai suspending agent dalam sediaan suspensi. Variabel terikat yaitu hemiselulosa dan evaluasi sediaan suspensi.
[bookmark: _Toc212581845]3.1.2 Parameter Penelitian 
	Parameter yang digunakan pada penelitian untuk karakterisasi hemiselulosa meliputi uji organoleptis, uji kelarutan, FT-IR, dan SEM, dan uji evaluasi sediaan suspensi yaitu uji organoleptis, pengukuran pH, massa jenis, viskositas, volume sedimentasi, dan redispersi.
[bookmark: _Toc212581846]3.2 Jadwal dan Lokasi Penelitian
[bookmark: _Toc212581847]3.2.1 Jadwal Penelitian


	Penelitian ini dilakukan pada bulan Februari sampai Juli 2024.
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[bookmark: _Toc212581848]3.2.2 Lokasi Penelitian
	Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Farmasi Terpadu Universitas Muslim Nusantara Al-Wasliyah.  
[bookmark: _Toc212581849]3.3 Bahan dan Peralatan
[bookmark: _Toc212581850]3.3.1 Bahan
[bookmark: _Hlk179750305]	Tandan kosong kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.), aquadest bebas CO2, NaOH (merck) 0,05 N, NaOH 0,1 N, NaOH 0,2 N, NaOH 0,3 N, NaOH 0,5 N, etanol 70% (merck), hemiselulosa TKKS, CMC-Na, talk, gliserin (PT. Asih Utama), metil paraben (Gujarat Organics LTD), sirupus simplex, aquadest. 
[bookmark: _Toc212581851]3.3.2 Peralatan
[bookmark: _Hlk179750227]Timbangan analitik, blender, lumpang dan alu, hotplate, beaker glass 100 ml (Pyrex), beaker glass 500 ml (Pyrex), beaker glass 2000 ml (Pyrex), corong kaca (Pyrex), batang pengaduk 30 cm, gelas ukur 100 ml (Pyrex),gelas ukur 20 ml (Pyrex), alat uji Fourier Transform InfraRed (FT-IR) (SHIMADZU, Type: IRSpirit), alat uji Scanning Electron Microscope (SEM) (TM3000 HITACHI), viskometer, piknometer (ISO LAB), ayakan tepung, mesh 40, spatel logam, sendok tanduk, kertas perkamen.
[bookmark: _Toc212581852]3.4 Persiapan Bahan
[bookmark: _Toc212581853]3.4.1 Identifikasi Tumbuhan
	Identifikasi tumbuhan dilakukan di Herbarium Medanese Universitas Sumatera Utara, Medan.
[bookmark: _Toc212581854]3.4.2 Pengambilan Sampel
[bookmark: _Hlk179750441]	Pengambilan sampel tandan kosong kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.) diambil dari PKS Tanjung Seumantoh, Kec. Karang Baru, Kab. Aceh Tamiang, Aceh 24471.
[bookmark: _Toc212581855]3.4.3 Pengumpulan Sampel
	Pengumpulan sampel TTKS dilakukan secara purposive, yaitu tanpa membandingkan dengan tumbuhan yang sama dari daerah lain
[bookmark: _Toc212581856]3.4.4 Pengolahan Sampel
[bookmark: _Hlk179750708]	Dikumpulkan sampel TKKS sisa produksi pabrik kelapa sawit sebanyak 15 kg, setelah itu dilakukan sortasi basah. Selanjutnya proses pencucian tandan kosong kelapa sawit dengan air mengalir kemudian ditiriskan untuk menghilangkan kotoran dan getah yang tak dibutuhkan dari TKKS. Lalu serat yang diperoleh dipotong- potong dengan ukuran ± 1 cm untuk memudahkan dan mempercepat proses pengeringan. Selanjutnya proses pengeringan, dikeringkan di udara terbuka atau lemari pengering untuk mengurangi kadar air pada sampel. Setelah kering TKKS dijadikan serbuk kasar menggunakan mesin penggiling, serbuk kasar yang diperoleh lalu diayak dengan ayakan mesh 100 untuk mendapatkan serbuk halus TKKS, pengayakan dilakukan 3 kali pengulangan.
[bookmark: _Toc212581857]3.5 Pembuatan Pereaksi
[bookmark: _Toc212581858]3.5.1 Pembuatan Larutan NaOH 0,05 N
	NaOH ditimbang sebanyak 2 gram, lalu dilarutkan dengan aquadest bebas CO2 hingga 1000 ml (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc212581859]3.5.2 Pembuatan Larutan NaOH 0,1 N
	Natrium Hidroksida sebanyak 4 g ditimbang, lalu dilarutkan dengan aqua bebas CO2 sampai 1000 ml (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc212581860]3.5.3 Pembuatan Larutan NaOH 0,2 N
	NaOH ditimbang sebanyak 8 gram, lalu dilarutkan dengan aquadest bebas CO2 hingga 1000 ml (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc212581861]3.5.4 Pembuatan Larutan NaOH 0,3 N
	NaOH ditimbang sebanyak 12 gram, lalu dilarutkan dengan aquadest bebas CO2 hingga 1000 ml (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc212581862]3.5.5 Pembuatan Larutan NaOH 0,5 N
	NaOH ditimbang sebanyak 20 gram, lalu dilarutkan dengan aquadest bebas CO2 hingga 1000 ml (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc212581863]3.5.2 Pembuatan Aqua Bebas CO2 
	Dididihkan aquadest didalam beaker glass selama 15 menit dan didiamkan sampai dingin dan tidak boleh menyerap CO2 dari udara (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc212581864]3.6 Isolasi Hemiselulosa TKKS
[bookmark: _Hlk179750796]Metode isolasi hemiselulosa termodifikasi dilakukan dengan beberapa variasi konsentrasi NaOH 0,05 N, NaOH 0,1 N, NaOH 0,2 N, NaOH 0,3 N, NaOH 0,5 N. Isolasi dilakukan dengan cara sebanyak 250 g sampel TKKS dimasukkan ke dalam wadah lalu direndam dengan 3000 ml NaOH dari setiap masing-masing variasi konsentrasi, hingga terendam dan diaduk hingga homogen, diamkan pada suhu kamar selama 6 jam. Selanjutnya dienap tuangkan filtrat untuk dipisahkan dari residu, filtrat yang diperoleh ditambahkan etanol 70% (1:3) dibiarkan selama 3 jam, kemudian proses penuangan selesai. Kemudian dienap tuangkan kembali antara filtrat dan residu, residu dicuci dengan aquadest, lalu dienap tuangkan kembali, residu dikeringkan pada suhu kamar, lalu digerus dan ditimbang. Menghasilkan serbuk hemiselulosa (Muchlisyam, 2014).
[bookmark: _Toc212581865]3.7 Karakterisasi Hemiselulosa
[bookmark: _Toc212581866]3.7.1 Organoleptis
[bookmark: _Hlk179750862]	Pemeriksaan organoleptis terdiri dari pengamatan visual, pengujian rasa, pengujian bau, pengujian warna.
[bookmark: _Toc212581867]3.7.2 Uji Kelarutan 
Hemiselulosa dilarutkan dengan pelarut alkali NaOH 0,1 N, aquadest, etanol, air panas, asam asetat glasial. Kelarutan suatu senyawa menunjukkan seberapa jauh senyawa tersebut dapat larut dalam suatu pelarut.
[bookmark: _Toc212581868]3.7.3 Analisis Gugus Fungsional Hemiselulosa dengan FT-IR
	 Pembuatan spektrum infra merah serbuk hemiselulosa yang sudah digerus dilakukan dengan mendispersikan sampel pada pellet KBr yang dikempa dengan tekanan tinggi, lalu diukur persen dari transmitan. Puncak- puncak karakteristik yang tampak pada spectrum FTIR dan hemiselulosa yang diinterpretasikan. Alat yang digunakan adalah spektrofotometer FT- IR.
	Tujuan utama dilakukan pengujian dengan spektrofotometer FTIR adalah untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada suatu senyawa. Spektroskopi inframerah berguna untuk mengidentifikasi senyawa organik karena spektrumnya yang sangat kompleks yang terdiri dari banyaknya puncak- puncak. Selain itu masing- masing kelompok gugus fungsional menyerap sinar inframerah pada frekuensi tertentu.
[bookmark: _Toc212581869]3.7.4 Analisis struktur morfologi hemiselulosa dengan SEM
	Untuk memperoleh karakterisasi stuktur hemiselulosa TKKS, struktur morfologi, dilakukan analisis menggunakan SEM, diperoleh hasil gambar dengan berbagai ukuran pembesaran. Wadah aluminium yang digunakan untuk uji SEM pertama kali dilapisi dengan cat logam, kemudian dibilas dengan etanol dan dilapisi dengan selapis tipis logam atau emas.
[bookmark: _Toc212581870]3.8 Pembuatan Formulasi Sediaan Suspensi
[bookmark: _Toc175773366]Tabel 3. 1 Formulasi sediaan Suspensi
	Bahan
	Fungsi
	Konsentrasi (%) (b/v)

	
	
	F0
	F1
	F2
	F3
	F4 
	F5

	Talk
	Bahan tambahan
	2,5
	2,5
	2,5
	2,5
	2,5
	2,5

	Hemiselulosa TKKS
	Suspending agent
	-
	1
	-
	1
	1
	2

	CMC-Na
	Suspending agent
	-
	-
	1
	1
	2
	1

	Gliserin
	Wetting agent
	10
	10
	10
	10
	10
	10

	Metil Paraben
	Pengawet
	0,1
	0,1
	0,1
	0,1
	0,1
	0,1

	Sirupus simplex
	Pemanis
	10
	10
	10
	10
	10
	10

	Aquadest
	Pelarut
	ad 100
	ad 100
	ad 100
	ad 100
	ad 100
	ad 100


Keterangan: 
F0: blanko, formula suspensi tanpa suspending agent
F1: standar, Formula suspensi dengan CMC-Na 1%
F2: Formula suspensi dengan Hemiselulosa TKKS 1%
F3: Formula suspensi dengan Hemiselulosa TKKS1% : CMC- Na 1%
F4: Formula suspensi dengan Hemiselulosa TKKS 1% : CMC- Na 2%
F5: Formula suspensi dengan Hemiselulosa TKKS 2% : CMC- Na 1%
[bookmark: _Toc212581871]3.9 Pembuatan Sediaan Suspensi 
[bookmark: _Hlk175779339]	Pembuatan sediaan suspensi dengan beberapa formulasi yaitu, blanko (F0) tanpa memakai suspending agent, F1 menggunakan CMC- Na 1% merupakan standart sebagai suspending agent, F2 menggunakan hemiselulosa TKKS 1% sebagai suspending agent, F3 menggunakan kombinasi hemiselulosa TKKS 1 % dan CMC- Na 1% sebagai suspending agent, F4 menggunakan kombinasi hemiselulosa TKKS 1% dan CMC- Na 2% sebagai suspending agent, dan F5 menggunakan kombinasi hemiselulosa TKKS 2%  dan CMC- Na 1% sebagai suspending agent. 
	   CMC-Na dan hemiselulosa TKKS digerus dengan lumpang dan alu sampai homogen lalu dilarutkan dengan air panas sampai terbentuk mucilago, selanjutnya bahan yang akan dibuat suspensi ditambahkan gliserin dan digerus sampai homogen/terbasahi. Campuran bahan yang akan dibuat suspensi dan gliserin dituang sedikit demi sedikit ke dalam larutan CMC-Na dan hemiselulosa TKKS sambil digerus sampai homogen. Setelah itu, dimasukkan ke dalam gelas ukur beserta dengan air bilasan dari lumpang dan ditambahkan sirupus simplex. Terakhir ditambahkan aqua destillata hingga 100 ml (Suena, 2015).
[bookmark: _Toc212581872]3.10. Evaluasi Sediaan
[bookmark: _Toc212581873]3.10.1 Uji Organoleptis
	   Uji organoleptis sediaan suspensi dilakukan dengan menilai perubahan warna, bau dan rasa dari hari pertama sampai hari ke tujuh (Wijaya & Lina, 2021).
[bookmark: _Toc212581874]3.10.2 Uji pH
	Pengukuran pH dilakukan dengan cara mencelupkan kertas indikator yang bagian berwarna ke dalam sediaan suspensi, kemudian diamati perubahan warnanya dengan membandingkan pada kotak pH stik (Wijaya & Lina, 2021).
[bookmark: _Toc212581875]3.10.3 Uji Massa Jenis
	Uji massa jenis dilakukan dengan piknometer kosong yang bersih dan kering lalu ditimbang (a). Selanjutnya aquadest dimasukkan ke dalam piknometer dan ditimbang beratnya (b). Piknometer dibersihkan dan dikeringkan. Sediaan suspensi dimasukkan ke dalam piknometer, kemudian ditimbang beratnya (c) (Shavira et al., 2021). Massa jenis suspensi ditentukan menggunakan persamaan berikut:
 air
[bookmark: _Toc212581876]3.10.4 Uji Viskositas
Uji viskositas dilakukan menggunakan alat viskometer Brookfield dengan rotasi perputaran 30 rpm (Wijaya & Lina, 2021).
[bookmark: _Toc212581877]3.10.5 Uji Sedimentasi
		Suspensi yang sudah dibuat disimpan pada suhu kamar serta terlindung dari cahaya. Volume suspensi yang diisikan merupakan volume awal (Vo). Perubahan volume diukur dan dicatat setiap hari tanpa pengadukan hingga tinggi sedimentasi konstan. Volume tersebut merupakan volume akhir (Vu) (Wijaya & Lina, 2021). Volume sedimentasi dapat ditentukan dengan menggunakan rumus:
[bookmark: _Hlk179752073]F=Vu/ Vo 
[bookmark: _Toc212581878]3.10.6 Uji Redispersi
[bookmark: _Hlk179752140]Gelas ukur 100 ml berisi suspensi diputar 180° dan dibalikkan ke posisi semula. Formulasi yang dievaluasi ditentukan berdasarkan jumlah putaran yang diperlukan untuk mendispersikan kembali endapan partikel zat aktif agar kembali tersuspensi. Kemampuan redispersi baik bila suspensi telah terdispersi sempurna dan diberi nilai 100 %. Setiap pengulangan uji redispersi pada sampel yang sama, maka akan menurunkan nilai redispersi sebesar 5% (Wijaya & Lina, 2021).

