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BAB III 

METODOLOGI PENELITIAN 

 

3.1. Waktu dan Tempat Penelitian 

 Pelaksanaan penelitian dan analisa kualitas sabun di lakukan di 

Laboratorium Satuan Proses dan Mikrobiologi Teknik Kimia Politeknik Negeri 

Sriwijaya, mulai dari 22 juni 2020 sampai dengan 22 juli 2020. 

3.2. Alat dan Bahan 

Tabel 3.1. Alat – Alat yang Digunakan 

No  Nama Alat Jumlah Merk 

1 Pisau  1 Kiwi Made In Indonesia 

2 Magnetic Stirrer 1 Bel art spinbar 

3 Gelas Kimia 250 ml 1 Pyrex, Made In U.S. America 

4 Hot Plate 1 Ika tipe Hs-7, Made In Germany 

5 Gelas Ukur 25 ml, 100 ml 1 Pyrex, Made In U.S. America 

6 Labu Ukur 100 ml 1 Pyrex, Made In U.S. America 

7 Erlenmeyer 250 ml 5 Pyrex, Made In U.S. America 

8 Spatula  2 Pyrex, Made In U.S. America 

9 Batang Pengaduk 1 - 

10 Pipet Ukur 10 ml, 25 ml  1 Pyrex, Made In U.S. America 

11 Bola Karet 1 Duran, Made In Germany 

12 Kaca Arloji 2 Pyrex, Made In U.S. America 

13 Kertas Saring 1 - 

14 Cawan Porselen 5 Pyrex, Made In U.S. America 

15 Neraca Analitik 1 Pyrex, Made In U.S. America 

16 Oven 1 Duran, Made In Germany 

17 Tabung Reaksi  10 Pyrex, Made In U.S. America 

18 Kertas pH 10 KGaA, Made In Germany 
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Tabel 3.2. Bahan yang Digunakan 

No Nama Bahan  Jumlah Merk  

1 Daun Sirih Hijau 300 gr - 

2 Etanol 96% 2000 ml Alkohol teknis 

3 Minyak Sawit  500 ml Fortune 

4 Minyak kelapa (VCO)  500 ml VCO sultan 

5 Minyak Zaitun  500 ml Selva virgin olive oil 

6 NaOH 75 gr Emsure 106498.1000 

7 Aquadest 1000 ml - 

8 KOH 7,5736 gr Emsure 105033.1000 

9 HCl 27 ml Mallinckrodt AR  

10 Indikator PP Beberapa tetes - 

 

3.3. Perlakuan dan Rancangan Percobaan 

 Metode yang digunakan dalam penelitian ini adalah eksperimen 

(percobaan) pengumpulan dan menggunakan metode observasi (pengamatan) 

serta analisa secara pengolahan data dilakukan dengan menggunakan metode 

statistika (tabel) dan analisa regresi secara grafis dengan variabel tetap suhu 

pemanasan pembuatan sabun, konsentrasi NaOH yang digunakan waktu 

pemanasan dan variabel berubah berupa komposisi minyak  dan persentase 

volume penambahan ekstrak daun sirih sebagai antioksidan. 

Secara lebih rinci tahapan kegiatan penelitian adalah sebagai berikut : 

a. Pengambilan bahan baku 

Bahan baku berupa minyak diperoleh dari pasar tradisional  dan daun sirih 

hijau diperoleh dari tanaman rumah. 

b. Proses persiapan bahan baku  

Daun sirih hijau dibersihkan terlebih dahulu lalu dipotong-potong untuk 

memperkecil ukurannya. 

c. Proses pembuatan ekstrak daun sirih hijau 

Daun sirih yang telah dipotong-potong di ekstraksi dengan etanol 96% 

dengan perbandingan 1:6 dan di ekstraksi selama 4 jam lalu dilakukan 

pemekatan dengan menggunakan hotplate pada suhu 80
o
C.  
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Tabel 3.3. Formulasi Sabun Mandi Padat Variasi Komposisi Minyak 

Bahan  Sampel 1 

(A1) 

Sampel 2 

(A2) 

Sampel 3 

(A3) 

Sampel 4 

(A4) 

Eks.d.sirih gr - - - - 

M. sawit gr 20 30 10 20 

M. zaitun gr 10 10 20 20 

VCO gr 20 10 20 10 

NaOH(30%) ml 15 15 15 15 

NaCl(10 %) ml 5 5 5 5 

Aquadest ml 50 50 50 50 

 

Tabel  3.4. Formulasi Sabun Mandi Padat Variasi Ekstrak Daun Sirih 

Bahan  Samp

el A3
1 

Sampel 

A3
2 

Sampel 

A3
3 

Sampel 

A3
4 

Sampel 

A3
5 

Eks.d sirih  ml 3 5 7 9 11 

M. Sawit gr 10 10 10 10 10 

M. zaitun gr 20 20 20 20 20 

VCO gr 20 20 20 20 20 

NaOH(30%) ml 15 15 15 15 15 

NaCl (10 %) ml 5 5 5 5 5 

Aquadest   ml 50 50 50 50 50 

 

d. Analisa hasil 

Pada penelitian pembuatan sabun padat dengan ekstrak daun sirih sebagai 

antiseptik dilakukan beberapa analisa yakni pengujian ekstrak daun sirih, 

pH, penentuan kadar air, pengujian jumlah asam lemak bebas, pengujian 

alkali bebas, dan pengujian minyak mineral mengacu pada Standar 

Nasional Indonesia (SNI) 06-3235-1994. 

e. Pengolahan data dimasukkan dalam perhitungan dan kemudian dibuat 

dalam sebuah grafik, yang selanjutnya akan dituangkan dalam pembahasan. 

 

3.4. Pengamatan 

Penelitian ini akan dilakukan dengan penambahan variasi minyak dan 

penambahan ekstrak daun sirih hijau pada proses pembuatan sabun padat yang 

meliputi parameter % kadar air, % kadar asam lemak bebas, % kadar alkali bebas, 

minyak mineral dan pH. 
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3.5. Prosedur Percobaan 

3.5.1. Tahap Pembuatan Ekstrak Daun Sirih Hijau (Rivai dkk, 2014) 

1. Membersihkan daun sirih hijau untuk menghilangkan kotoran pada daun 

sirih tersebut.  

2.  Kemudian memotong daun sirih hijau. 

3. Menimbang 50 gram daun sirih hijau yang telah dipotong kemudian di    

ekstraksi dengan pelarut etanol 96% dengan perbandingan 1:6 yaitu daun   

sirih hijau 50 gram dan etanol 96% sebanyak 300 ml diekstraksi selama 4 

jam. 

4. Ekstrak kemudian di pekatkan dengan menggunakan hotplate pada suhu 

80
o
c  

5. Ekstrak kemudian di simpan 

6. Menghitung hasil rendemen yang didapat dengan menggunakan rumus 

sebagai berikut:  

 % rendemen = (jumlah ekstrak yang didapat/jumlah daun sirih hijau ) x 

100% 

 

3.5.2. Proses Pembuatan Sabun Mandi Padat dengan Menggunakan Ekstrak 

Daun Sirih Hijau (Widyasanti dkk, 2016) 

1.  NaOH yang di butuhkan yaitu 15 gram di timbang dengan teliti  

2. Air sebanyak 50 ml dituangkan ke dalam gelas kimia kemudian 

menambahkan sedikit demi sedikit NaOH ke dalam gelas kimia sambil 

diaduk. 

3. Larutan tersebut di pindahkan dalam labu takar 250 ml, ditutup dengan 

aluminium foil dan di diamkan hingga suhu larutan NaOH 55
o
C. 

4. Mencampurkan minyak sawit, minyak VCO dan minyak zaitun dengan 

Pengadukan 150 rpm, campuran sesuai dengan formulasi A1, A2, A3 

dan A4 pada tabel dipanaskan sampai suhu 55
o
C. 

5. Lalu campuran minyak yang dipanaskan kemudian dicampurkan NaOH 

30% (w/v) dalam masing-masing sampel yang dilakukan secara sedikit 

demi sedikit sambil diaduk selama 45 menit hingga campuran 

memasuki fasa trace, “trace” adalah kondisi dimana sabun sudah 
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terbentuk dan merupakan akhir dari proses pengadukan. Ciri-cirinya 

adalah ketika sabun telah mengental apabila disentuh dengan sendok 

maka beberapa detik masih meninggalkan bekas pada sendok. 

7. Setelah terbentuk “trace” menambahkan NaCl 10% (w/v) sebanyak 5 

ml. 

8. Setelah itu diaduk kembali agar semua bahan tambahan dapat menyatu, 

didiamkan sebentar kurang lebih 5 menit, kemudian masukkan dalam 

cetakan dan simpan dalam suhu ruang kurang lebih selama 2 minggu 

sebelum dipakai dan dianalisa. 

9. Melakukan pengujian pH, kadar air, kadar asam lemak bebas, kadar 

alkali bebas, dan minyak mineral. 

 

3.6. Analisa Hasil  

Analisa hasil di lakukan dengan beberapa tahap yaitu sebagai berikut : 

3.6.1. Pengujian Pendahuluan Ekstrak Daun Sirih Hijau (Uji Fitokimia) 

Uji fitokimia dilakukan untuk mengetahui ada tidaknya komponen-

komponen bioaktif yang terdapat pada sampel uji. Uji fitokimia meliputi :  

a. Steroid/ triterpenoid (Harborne, 1984) 

Sejumlah sampel dilarutkan dalam 2 ml kloroform dalam tabung reaksi 

yang kering. Lalu, ke dalamnya ditambahkan 10 tetes anhidrat asetat dan         

3 tetes asam sulfat pekat. Terbentuknya larutan didasar tabung reaksi 

berwarna merah atau ungu menunjukkan triterpenoid dan warna hijau atau 

biru menunjukkan steroid. 

b. Flavonoid (Harborne, 1984) 

Sejumlah sampel ditambahkan serbuk magnesium 0,1 mg dan 0,4 ml 

amil alkohol (campuran asam klorida 37% dan etanol 95% dengan volume 

yang sama) dan 4 ml alkohol kemudian campuran dikocok.  Terbentuknya 

warna merah, kuning atau jingga pada lapisan amil alkohol menunjukkan 

adanya flavonoid. 

c. Fenol  (Harborne, 1984) 

Sebanyak 1 gram sampel ditambahkan 2 ml etanol 70% lalu 

ditambahkan 2 tetes larutan FeCl3 5%. Terbentuknya warna hijau 
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kecoklatan atau hijau kebiruan menunjukkan adanya senyawa fenol dalam 

bahan. 

d. Tanin (Kusumawati dkk, 2015) 

Sebanyak 1 gram sampel direaksikan dengan larutan FeCl3 10%. 

Terbentuknya warna hitam kehijauan atau biru menunjukkan adanya 

senyawa tanin. 

e. Identifikasi Minyak Atsiri  (Kusumawati dkk, 2015) 

Identifikasi Minyak Atsiri  dilakukan dengan menguapkan beberapa 

sampel dengan oven. Minyak atsiri  ditandai dengan bau khas yaitu bau dari 

bahan baku itu sendiri, yaitu daun sirih  hijau.  

 

3.6.2. Derajat Keasaman (pH) 

Sampel kurang lebih 2 gram di masukkan kedalam tabung reaksi dan 

dilarutkan dengan air kemudian larutan diukur dengan kertas lakmus, sabun yang 

mempunyai pH tinggi dapat menambah daya absorbsi kulit dan memungkinkan 

terjadi iritasi, nilai ph sabun mandi yaitu berkisar 9,8 – 10,8. 

 

3.6.3. Kadar Air Berdasarkan SNI 06-3532-1994 

1. 5 gram sabun batang contoh ditimbang dan dimasukkan ke dalam cawan 

porselin yang telah diketahui bobot kosongnya. 

2. Cawan dimasukkan dalam oven pada suhu 100-105
o
c selama 2 jam  

3. Kemudian di dinginkan dalam desikator  

4. Sabun yang dikeringkan di timbang dengan menggunakan neraca digital  

5. Mengulangi langkah 3 dan 4 hingga diperoleh bobot tetap 

 Perhitungan : % kadar air = bobot air /  bobot contoh x 100% 

 

3.6.4. Asam Lemak Bebas Berdasarkan SNI 06-3532-1994 

1. 10 gram contoh ditimbang dan dimasukkan ke dalam erlenmeyer  

2. 50 ml alkohol netral (etanol) ditambahkan ke dalam Erlenmeyer dan 

ditambahkan batu didih  

3. Campuran di refluk selama 30 menit kemudian didinginkan  

4. Menambahkan 3 tetes indikator Phenolptalein. 
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5. Campuran di titrasi dengan NaOH 0,1 N hingga berubah warna dari bening 

menjadi merah muda.  

Asam lemak bebas = 
                     

         
 x 100% 

*Bst = berat setara asam laurat 205 

 

3.6.5. Alkali Bebas Berdasarkan SNI 06-3532-1994 

1. Menimbang 10 gram sabun kemudian memasukkannya kedalam 

Erlenmeyer  

2. Menambahkan alkohol murni (etanol 96%) sebanyak 25 ml dan 

mengocoknya hingga bercampur. 

3.    Menambahkan 3 tetes indikator Phenolptalein  

4.  Campuran dititrasi dengan HCl 0,1 N hingga warna merah jambu / 

lembayung hilang dan mencatat volume HCl yang dipakai.  

Alkali bebas : 
                        

          
        

Bst alkali bebas = berat molekul alkali ( NaOH) yaitu 40  

 

3.6.6. Pengujian Minyak Mineral Berdasarkan SNI 06-3532-1994 

1. Menimbang 5 gr sampel dan masukkan kedalam gelas kimia, 

menambahkan air dan memanaskan hingga larut. 

2.  Menambahkan HCl  10% berlebih sehingga metil jingga berwarna merah 

dan seluruh asam lemak, lemak netral dan bagian yang tidak disabunkan 

akan memisah di lapisan atas. 

3.   Memasukkan dalam dalam corong pisah dan lapisan air di keluarkan  

4.  Memipet 0,3 ml lapisan lemak, menambahkan berlebihan 5 ml KOH 0,5 N 

dalam alkohol, memanaskan sampai  reaksi penyabunan sempurna 

menggunakan erlenmeyer yang dilengkapi pendingin tegak dan                                                             

mendidihkan 2 menit diatas penangas air. 

5.  Menitran dengan air tetes demi tetes, jika terjadi kekeruhan berarti minyak 

mineral positif adanya namun jika larutan tetap jernih menandakan minyak 

mineral tidak dan dinyatakan negatif. 
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6. Menitran dengan air tetes demi tetes, jika terjadi kekeruhan berarti minyak 

mineral positif adanya namun jika larutan tetap jernih menandakan minyak 

mineral tidak dan dinyatakan negatif. 

 

 3.6.7. Uji Bakteri Sabun Padat Antiseptik Dari Ekstrak Daun Sirih Hijau  

a. Proses Sterilisasi Alat 
 

1. Mencuci sampai bersih peralatan gelas yang akan di sterilkan  

2. Merebus peralatan yang telah di cuci selama 1 jam 

3. Mengeringkan peralatan di oven  

b. Pembuatan media agar dan pembiakan mikroorganisme 

1. menimbang NaCl 2,5 gr, pepton (bacto) 2,5 gr, ekstrak daging (lemco), 1,5 

gr, yeast extract 1 gr, agar 7,5 gr dan aquadest 500 ml.  

2. memasukkan semua bahan kedalam gelas kimia, lalu dilarutkan dengan 

aquadest. 

3. memanaskan hingga mendidih menggunakan hot plate. 

4. menambahkan 3-5 ml NaOH 20% , sambil diaduk dengan magnetic stirrer  

5. memanaskan hingga mendidih  

6. menuangkan agar-agar yang telah mendidih kedalam cawan petri steril 

biarkan sampai dingin dan membeku. 

7. pemurniaan mikroorganisme yang telah dipilih dilakukan dengan metode-

metode berikut :  

 Penggoresan masing-masing suspense mikroorganisme pada 

permukaan agar dalam cawan petri menggunakan tangan mulai dari 

bagian atas sampai bawah dengan cara zig-zag. 

 Bungkus cawan petri dengan aluminium foil dan koran yang telah di 

sterilkan. 

 Simpan pada suhu 24-25
o
c selama beberapa hari sehingga tumbuh 

koloni dan lihat perbandingannya.  
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Blok Diagram  

Berikut merupakan blok diagram pembuatan sabun dari ekstrak daun sirih  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Gambar 3.1. Diagram Alir Pembuatan Ekstrak Daun Sirih Hijau 

 

 

Pemotongan daun sirih hijau 

Penimbangan berat sampel yang 

dibutuhkan 

Dilakukan proses  ekstraksi sokhlet 

selama 4 jam 

Dilakukan proses penguapan 

ekstrak sehingga didapatkan ekstrak 

yang kental 

Ekstrak daun sirih hijau 

Dilakukan proses pencucian daun 

sirih 

 

Daun sirih hijau 
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  Analisa : 

- Ph 

- Kadar air 

- ALB 

- Minyak mineral 

- Uji banyak bakteri 

 

 

Gambar 3.2. Diagram Alir Pembuatan Sabun Padat Ekstrak Daun Sirih Hijau 

Dilakukan pencampuran dengan 

komposisi sesuai tabel 3.1 dan 3.2 
Ditimbang 15 gr dalam 50 ml aquadest, 

konsentrasi 30 % (w/v) 

Dilakukan pemanasan sampai suhu 

55oc

 

 Minyak dan larutan NaOH dicampurkan dan 

diaduk selama 45 menit 

 Minyak dan larutan NaOH dicampurkan dan 

diaduk selama 45 menit 

Larutan NaOH didiamkan sampai suhu 

ruangan 

Minyak dan larutan NaOH dicampurkan dan 

diaduk selama 45 menit 

 

Penambahan NaCl 10 % 

dan ekstrak ekstrak 

daun sirih dengan 

variasi  3 gr, 5 gr, 7 gr, 9 

gr, 11 gr. 

 

Semua bahan dicampur dan diaduk menggunakan 

magnetic stirrer 

 

Setelah terbentuk trace, dimasukkan dalam 

cetakan 

 

Didiamkan selama 2 x 24 jam kemudian 

dilepaskan dari cetakan 

 

Sabun padat 

Minyak sawit, vco dan zaitun 

 

NaOH 

 


