


[bookmark: _Toc179972934]BAB III
METODE PENELITIAN

[bookmark: _Toc179972935]3.1 Rancangan Penelitian
	Penelitian ini menggunakan jenis penelitian ekperimental,dengan tahapawal pengumpulan dan pengolahan sampel,isolasi hemiselulosa,karakterisasi hemiselulosa,pembuataan sediaan gel,dan evaluasi sediaan gel.
[bookmark: _Toc179972936]3.1.1 Variabel Penelitian
	Variabel bebas yaitu isolasi tandan kosong kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.)dengan variasi konsentrasipelarut NaOH(0,05 N,0,1 N,0,2 N,0,3N,0,5N) dan variasi konsentrasi kombinasi hemiselulosa: Carbopol 940 (1% : 1%), (1% : 2%),(2% : 1%). Variabel terikat yaitu hemiselulosa,dan sediaangel.
[bookmark: _Toc179972937]3.1.2 Parameter Penelitian
	Parameter yang digunakan pada penelitian ini untuk karakteristik hemiselulosa meliputi uji organoleptis,kelarutan, FTIR, dan SEM,dan uji evaluasi sediaan gel yaitu uji organoleptis, homogenitas,daya sebar,daya lekat,pH,dan uji viskositas.
[bookmark: _Toc179972938]3.2 Jadwal dan Lokasi Penelitian
[bookmark: _Toc179972939]3.2.1 Jadwal Penelitian
	Penelitian ini dilakukan pada bulan Februari - Juli2024.
[bookmark: _Toc179972940]3.2.2 Lokasi Penelitian
	Penelitian ini dilakukan di Laboratorium FarmasiTerpadu Fakultas Farmasi Universitas Muslim Nusantara Al-Washliyah.

[bookmark: _Toc179972941]3.3 Bahan dan Peralatan
[bookmark: _Toc179972942]3.3.1 Bahan Penelitian
	Tandan kosong kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.), hemiselulosa TKKS,aquadest,aquadest bebas CO2,NaOH (Merck),etanol 70%, asam asetat glasial (Merck), carbopol940(PT Dunia kimia jaya),metilparaben (Gujarat organics LTD), propilparaben (Gujarat organics LTD), gliserin (PT Sumi asih),dan trietanolamin (TEA) (Petronas).
[bookmark: _Toc179972943]3.3.2 Peralatan Penelitian
Timbangan analitik(Mettler Teledo), blender(Philips), lumpang dan alu (OEM), hotplate (Thermo Scientific Simarec) , beaker glass2000ml(Pyrex),beakerglass 250ml(Pyrex),beakerglass 100ml(Pyrex),corong kaca(Pyrex), batang pengaduk 30 cm, gelas ukur 100 ml (Pyrex), gelas ukur 25 ml (Pyrex),magnetik stirer,FTIR(Shimadzu,Type: IR Spirit), SEM (Hitachi,Type: TM3000), ,kertas saring whatman,pH meter (Milwaukee), viskometer(Lamy Rheology), ayakan mesh 40, spatel logam, rak tabung, tabung reaksi, objek glass, cawan petri, sendok tanduk, kertas perkamen.
[bookmark: _Toc179972944][bookmark: _Hlk174979152]3.4 Pembuatan Larutan Pereaksi
[bookmark: _Toc179972945]3.4.1Pembuatan larutanNaOH0,05N
[bookmark: _GoBack]NaOHditimbangsebanyak2 gramditimbang,laludilarutkandengan aquadestbebas CO2sampai 1000ml (Depkes RI,1979).
[bookmark: _Toc179972946]3.4.2 PembuatanLarutanNaOH 0,1N
	NaOHditimbangsebanyak 4gram,laludilarutkandenganaquadestbebas CO2hingga 1000ml (Depkes RI,1979).
[bookmark: _Toc179972947]3.4.3 PembuatanLarutanNaOH 0,2N
	NaOHDitimbangsebanyaksebanyak 8 gram, laludilarutkandenganaquadestbebas CO2  hingga 1000 ml (Depkes RI,1979).
[bookmark: _Toc179972948]3.4.4 PembuatanLarutanNaOH 0,3N
	NaOHditimbangsebanyak12 gram, laludilarutkandenganaquadestbebasCO2 hingga 1000 ml (Depkes RI,1979).
[bookmark: _Toc179972949]3.4.5 PembuatanLarutanNaOH 0,5N
	NaOHditimbangsebanyak 20 gram, laludilarutkandenganaquadestbebas CO2 hingga 1000 ml (Depkes RI, 1979).
[bookmark: _Toc179972950]3.4.6Pembuatan  AquadestBebas CO2
Dididihkanaquadestdidalambekerglass selama15 menitdandidiamkansampaidingindantidakbolehmenyerap CO2dariudara (Depkes RI,1979).
[bookmark: _Toc179972951]3.5PersiapanBahan
[bookmark: _Toc179972952]3.5.1Pengambilan  dan Pengumpulan Sampel
Pengambilan sampel tandan kosong kelapa sawit (Elaeis guineensis Jacq.) diambil dari PKSTanjungSeumantoh,Kec.KarangBaru,Kab.Aceh Tamiang,Aceh24471. Pengumpulan sampel TKKS dilakukan secara purposive, yaitu tanpa membandingkan dengan tumbuhan yang sama dari daerah lain.
[bookmark: _Toc179972953]3.5.2Pengolahan Sampel
	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 dipotong- potong dengan ukuran ± 1 cm untuk memudahkan dan mempercepat proses pengeringan. Selanjutnya dikeringkan  di udara terbuka untuk mengurangi kadar air pada sampel. Setelah kering TKKS dijadikan serbuk kasar menggunakan mesin penggiling. Lalu serbuk kasar yang dihasilkan kemudian diayak dengan mesh 40 untuk mendapatkan serbuk halus TKKS, pengayakan sampel dilakukan sebanyak 3 kali pengulangan.
[bookmark: _Toc179972954]3.5.3Isolasi Hemiselulosa Tandan kosong Kelapa sawit
Metode isolasi hemiselulosa termodifikasidilakukan dengan beberapa variasi konsentrasi NaOH 0,05N,NaOH 0,1N, NaOH 0,2N,NaOH 0,3N, NaOH 0,5N. Isolasi dilakukan dengan carayang pertama sebanyak 250g sampel (serbuk TKKS) dimasukkan ke dalam wadahkemudian direndam dengan3000 ml NaOHhingga terendam dan diaduk hingga homogen,diamkan pada suhu kamar selama 6 jam.Selanjutnya dienap tuangkan untukmemisahkan filtrat untuk dipisahkan dari residu, filtrat yangdiperoleh ditambahkan etanol 70% (1:3)dibiarkan selama 3 jam, kemudian prosesdienap tuangkan. Kemudian dipisahkankembali antara filtrat dan residu, residu dicucidengan aquadest, dienap tuang kembali, dikeringkanpada suhu kamar, digerus dan ditimbang.Menghasilkan bubuk hemiselulosa(Muchlisyam, 2014).
[bookmark: _Toc179972955]3.6Karakteristik Hemiselulosa
[bookmark: _Toc179972956]3.6.1Uji Organoleptis
Pengujian organolepstis terdiri dari pengamatan visual,pengujian rasa,pengujian bau,dan bentuk.Pengamatan visual dilakukan terhadap tekstur warna hemiselulosa yang dihasilkan.
[bookmark: _Toc179972957]3.6.2 Uji Kelarutan
Kelarutan hemiselulosa diuji dengan melarutkan hemiselulosa dalam pelarut alkali NaOH0,1N,aquadest,etanol 70%,air panas,asam asetat glasial.Kelarutan suatu senyawa menunjukkan seberapa jauh senyawa tersebut dapat larut dalam suatu pelarut(Sirait et al., 2023).
[bookmark: _Toc179972958]3.6.3 UjiAnalisis Gugus Fungsional Hemiselulosa dengan FTIR
Pembuatan spektrum infra merah serbuk hemiselulosa yang sudah digerus dilakukan dengan mendispersikan sampel pada pelet KBr yang dikempa dengan tekanan tinggi,lalu diukur persen transmitan.Puncak-pucak karakteristik yang nampak pada spectrum FTIR dari hemiselulosa yang diinterpretasi.Alat yang digunakan adalah spektrofotometer FT-IR (Shimadzu,Type : IR Spirit).
Tujuan utama pengujian dengan spektrofotometer FTIR adalah untuk mengetahui gugus fungsi yang terdapat pada suatu senyawa.Spektroskopi inframerah berguna untuk identifikasi senyawa organik karena spektrumnya yang sangat kompleks yang terdiri dari banyak puncak-puncak.Selain itu,masing-masing kelompok gugus fungsional menyerap sinar inframerah pada frekuensi tertentu.Pengujian ini dilakukan untuk mengetahui ikatan dari serat tandan kosong kelapa sawit serta untuk mengkonfirmasi apakah bahan yang dipakai telah sesuai(Sirait et al., 2023).
[bookmark: _Toc179972959]3.6.4 UjiSEM (Scanning Electron Microscope)
	Cara kerjadari SEM (Scanning Electron Microscope)adalahsinardarilampudipancarkanpadalensakondensor, sebelummasukpadalensakondensoradapengaturdaripancaransinarelektron yang ditembakkan. Sinar yang melewatilensakondensorditeruskanlensaobjektif yang dapatdiaturmajumundurnya. Sinar yang melewatilensaobjektifditeruskanpadaspesimen yang diatur miring padapencekamnya, spesimeninidisinariolehdeteksi x-ray yang menghasikansebuahgambar yang diteruskanpadalayar monitor(Respati, 2008).

[bookmark: _Toc179972960]3.7 PembuatanFormulasiSediaan Gel
	Formulasisediaan Gel Hemiselulosa, Carbopol 940 dan kombinasi sebagai Gelling agent/Basis gel.
Tabel 3.1FormulasiSediaan Gel
	Bahan
	Fungsi
	Formula (%) (b/v)

	
	
	F1
	F2
	F3
	F4
	F5

	Carbopol 940
	Gelling agent
	2
	-
	1
	2
	1

	Hemiselulosa
	Gelling agent
	-
	2
	1
	1
	2

	Gliserin
	Humektan
	15
	15
	15
	15
	15

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

	Propil Paraben
	Pengawet
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02

	Trietanolamin (TEA)
	Alkalizing agent
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5

	Aquadest ad
	Pelarut
	100
	100
	100
	100
	100



	Keterangan :
1. F1 : Standar Carbopol 940 2%
2. F2 : Hemiselulosa 2%
3. F3 : Kombinasi 1:1 ( Hemiselulosa 1% : Carbopol 940 1%)
4. F4 : Kombinasi 1:2 ( Hemiselulosa 1% : Carbopol 940 2% )
5. F5 : Kombinasi 2:1 ( Hemiselulosa 2% : Carbopol 940 1% )

[bookmark: _Toc179972961]3.8Pembuatan Gel
Pembuatangel dilakukandengan caraditimbang masing-masing bahan yang akan digunakan.Kemudianhemiselulosa,carbopol 940 dan kombinasi basis gel hemiselulosa TKKS dan carbopol 940 dikembangkan dengan aquadestpanas dalam mortal dan didiamkan hingga mengembang, Selanjutnya ditambahkan metilparaben dan propilparaben  sebagai pengawet yang telahdilarutkan dalam gliserin sebagaihumektan dan diaduk dengan bantuanstirrer dengan kecepatan yang disesuaikan hinggahomogen. Setelah didapatkan hasis gel dilakukan evaluasisediaan.Evaluasi sediaan yang di uji yaitupengukuran viskositas, pH, daya sebar,daya lekat,homogenitas, dan organopetis (Bau, warna,dan konsistensi).Kemudian ditentukanapakah sediaan memenuhi persyaratan ataustandar yang telah ditetapkan(Ardana et al., 2015).
[bookmark: _Toc179972962]3.9Evaluasi Sediaan Gel
[bookmark: _Toc179972963]3.9.1 Uji Organoleptik
Uji organoleptis dilakukan untuk mengetahui  sediaan gel  meliputi:pengamatan warna,bentuk/tekstur,bau dari sediaan dan hasil yang diperoleh kemudian dicatat.
[bookmark: _Toc179972964]3.9.2 Uji Homogenitas
Gel  yang diamati diteteskansebanyak 3 tetes pada kaca objek yangbersih dan kering sehingga membentuksuatu lapisan tipis. Kaca objek kemudianditutup dengan kaca preparat. Sediaandiamati apakah tekstur sediaan homogen.Standar yang ditentukan pada homogenitasyaitu tidak adanya bulir maupungumpalan(Zarwinda et al., 2022).
[bookmark: _Toc179972965]3.9.3 Uji Daya Sebar
Dilakukan dengan menimbang sebanyak 0,5 gram gel kemudian diletakkan dalam kaca bulat, kaca lainnya diletakkan diatasnya dan dibiarkan selama 1 menit. Setelah itu, ditambahkan 150 gram beban didiamkan 1 menit dan diukur diameter konstan syarat daya sebara pada rentang 5-7 cm (Slamet et al., 2020).
[bookmark: _Toc179972966]3.9.4 Uji Daya Lekat
	Uji daya lekat dilakukan dengan meletakkan 0,5g gel di atas kaca objek kemudian ditutup dengan kaca obyek lainnya, dan diberi beban 80gdiatasnya selama 3 menit.Penentuan daya lekat berupa waktu yang diperlukan sampai kedua kaca objek terlepas. Syarat uji daya lekat yaitu lebih dari 1 detik (Thomas et al., 2023).
[bookmark: _Toc179972967]3.9.5 Uji pH
Pengukuran pH sediaan dilakukan dengan menggunakan pH meter, dengan cara alat terlebih dahulu dikalibrasi dengan menggunakan larutan dapar standar pH netral (pH7,00) dan larutan dapar pH asam (pH 4,00) hingga alat menunjukan harga pH tersebut. Kemudian elektroda dicuci dengan air suling, lalu dikeringkan dengan kertas tissue. Selanjutnya elektroda dicelupkan kedalam basis gel, sampai alat menunjukkan harga pH yang konstan. Angka yang ditunjukkan pH meter merupakan harga pH sediaan. pH sediaan basis gel harus sesuai dengan pH kulit yaitu 4,5-6,5. Sediaan topikal harus memiliki pH yang sesuai dengan pH normal kulit yaitu 4,5-6,5. Jika pH sediaan terlalu asam akan mengakibatkan iritasi kulit, dan jika pH sediaan terlalu basa akan mengakibatkan kulit kering(Ardana et al., 2015).
[bookmark: _Toc179972968]3.9.6 Uji Viskositas
	Uji viskositas sediaan dilakukan menggunakan viscometer brookfield dengan cara menyelupkan spindel pada viscometer dalam 100 gram sediaan yang telah dimasukkan dalam beaker glass dan dengan kecepatan yang sesuai. Viskositas sediaan dilihat pada skala dalam alat setelah tercapai kestabilan(Slamet et al., 2020).Syarat viskositas gel yang baik menurut SNI No. 16 tahun 1996 berada perada rentang 2.000 – 50.000 cPs.
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