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Abstract: Anti-dandruff shampoo on the market still uses zinc pyriton which has the side
effect of causing hair loss. Pomegranate leaves have strong antifungal activity against
dandruff-causing fungi. This research aims to determine the optimum formula and physical
properties of pomegranate leaf shampoo preparations with variations of SLS and cocamide
DEA. The ethanol extract of pomegranate leaves was extracted by soxhletation and carried
out in a tube test. Eight shampoo formula designs were determined using the SLD method.
The shampoo was tested for foam height, pH, and viscosity to obtain the optimum formula.
The optimum shampoo preparation was tested for physical properties, including
organoleptic tests, homogeneity, foam stability, foam height, pH, and viscosity. The results
of the test for the physical properties of the optimum shampoo preparation were verified
using the SPSS application with the one-sample t-test method. Pomegranate leaf ethanol
extract positively contains alkaloids, flavonoids, tannins, and saponins. The optimization
results obtained the optimum shampoo formula, namely a combination of SLS 5.5% and
cocamide DEA 15.5%. Optimum formula shampoo has a black color, menthol odor, gel form,
ingredients mixed homogeneously, foam stability 81.83%, foam height 9.30 + 0.26 cm, pH
5.91 £ 0.45, and viscosity 1646.66 + 220.23 cP.
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Pendahuluan

Ketombe (Pityriasis capitis) merupakan suatu
kondisi non-inflamasi kronis pada kulit kepala yang
disebabkan oleh adanya pergantian sel pada kulit kepala
dan sekresi zat secara berlebih (Nathan, 2008). Ketombe
ditemukan pada 50% populasi orang dewasa di dunia
yang dimulai pada masa pubertas (puncaknya pada usia
20 tahun dan menurun pada usia di atas 50 tahun)
(Borda & Wikramanayake, 2015; Schwartz & Dawson,
2017). Prevalensi ketombe pada remaja dan dewasa
sebesar 75-95% berdasarkan survei yang dilakukan di
beberapa kota di AS dan Cina pada ras Kaukasia dan
Afrika-Amerika (Schwartz & Dawson, 2017). Adapun
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prevalensi ketombe di Indonesia diperkirakan sebesar
18% (Harum et al., 2017). Ketombe dapat disebabkan
oleh beberapa faktor salah satunya cuaca panas yang
menimbulkan berkembangnya jamur pada kulit kepala
yang dapat memperparah masalah ketombe pada
rambut (Rahmadani, 2012). Berdasarkan penelitian yang
dilakukan oleh Anitha et al. (2015) pada mahasiswa
kesehatan di India, jamur yang menyebabkan ketombe
diantaranya yaitu Candida albicans (50%), Aspergillus
niger (24%), Cryptococcus spp (16%) dan Penicillum sp
(10%).

Ketombe dapat memberikan dampak berupa
ketidaknyamanan fisik seperti rasa gatal dan timbulnya
kemerahan pada kulit kepala (Nathan, 2008). Selain
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ketidaknyamanan fisik, ketombe juga berdampak pada
ketidaknyamanan psikis penderita seperti timbulnya
rasa malu yang menyebabkan kepercayaan diri
penderita ketombe menjadi lebih rendah atau menurun.
Adapun terapi yang dapat digunakan yaitu agen
antiketombe yang mengandung bahan-bahan seperti
zink piriton, asam salisilat, selenium sulfida,
ketokonazole dan tar (Nathan, 2008). Akan tetapi,
bahan-bahan tersebut memiliki efek samping
diantaranya ketokonazol dapat menyebabkan adanya
sensasi terbakar, selenium sulfida dapat menyebabkan
perubahan warna rambut dan kulit kepala (Borda &
Wikramanayake, 2015), dan zink piriton dapat
menyebabkan kerontokan rambut serta rasa sakit pada
kulit kepala (Widowati et al.,, 2020), oleh karena itu
diperlukan adanya solusi berupa pengembangan bahan
aktif lain yang bersumber dari alam untuk mengatasi
ketombe salah satunya tanaman delima (Punica
granatum L.). Bagian daun tanaman delima diketahui
memiliki aktivitas antiketombe. Hal ini berdasarkan
penelitian yang dilakukan oleh Bhinge et al. (2021),
menunjukkan ekstrak etanol daun delima 3% memiliki
aktivitas antiketombe yang kuat terhadap strain jamur
yang diuji yaitu Candida albicans, Aspergillus niger, dan
Penicillium notatum.

Ekstrak etanol daun delima secara kualitatif
positif mengandung alkaloid, flavonoid, tanin,
triterpenoid dan saponin (Pangesti et al., 2021; Putrima
et al., 2019), oleh karena itu ekstrak etanol daun delima
(Punica granatum L.) dapat dijadikan sebagai kandidat
zat aktif dalam sampo antiketombe. Selain itu,
komponen yang juga berperan penting dalam suatu
sediaan sampo ialah bahan tambahan (eksipien). Salah
satu bahan tambahan (eksipien) yang berperan penting
dalam pembuatan sampo yaitu surfaktan. Salah satu
bahan tambahan yang dapat digunakan sebagai
surfaktan yaitu surfaktan anionik seperti sodium lauril
sulfat (SLS) dan surfaktan nonionik seperti Cocamide
DEA (diethanolamine). Surfaktan anionik dan nonionik
tersebut perlu dikombinasikan karena pembersihan
dengan surfaktan anionik seperti SLS dapat
menyebabkan dampak berupa iritasi dan kulit kering
(Prayadnya et al., 2017) sehingga perlu dikombinasi
dengan surfaktan nonionik untuk mengurangi iritasi
dengan efek emollient (melembapkan) seperti Cocamide
DEA (Nasmety et al., 2019). Berdasarkan hal tersebut,
diperlukan adanya penelitian untuk menentukan
konsentrasi optimal dari SLS dan Cocamid DEA. Oleh
karena itu, dalam penelitian ini dilakukan optimasi
sediaan sampo ekstrak etanol daun delima dengan
kombinasi surfaktan yaitu sodium lauril sulfat (SLS) dan
Cocamide DEA dengan pendekatan metode Simplex
Lattice Design (SLD).

Metode

Penelitian ini dilakukan pada bulan Februari -
Mei 2023 di Laboratorium Teknologi dan Formulasi,
Laboratorium Biologi Farmasi, dan Laboratorium
Penelitian, Program Studi Farmasi, Fakultas Kedokteran
Universitas Mataram.

Alat dan Bahan

Alat-alat yang digunakan antara lain alat-alat
gelas, aluminium foil, software Design Expert 13 dan
SPSS, ayakan, blender (Philips®), cawan porselen,
gunting, hot plate (Labnet®), kertas saring, kompor,
lateks, mortar, oven (Memmert®), pH meter (Ohaus®),
pot 50 mL, pipet tetes, rak tabung reaksi, rubber bulb,
penggaris, sendok besi, sendok plastik, rotary evaporator
(Heidolph®), sonikator (Elmasonic®), soxhlet, spatula,
termometer, timbangan analitik (Kern dan Ohaus®),
viscometer  Brookfield ~(Brookfield Ametek®), dan
waterbath (Labnet®).

Bahan-bahan yang digunakan pada penelitian ini
antara lain daun delima (Punica granatum L.), aquadest,
asam asetat anhidrat (Merck®), cocamide DEA, EDTA

(LOBA Cheme®), etanol 96% (Merck®),  FeCl3
(Merck®), HCl (Merck®), kloroform, magnesium,
menthol (MINT BERG®), metil paraben, NaCl

(Merck®), n-heksan (Merck®), propilen glikol, propil
paraben, reagen Hager, reagen Mayer, reagen Wagner,
dan sodium lauril sulfat (SLS) (Merck®).

Pembuatan Simplisia Serbuk Daun Delima

Sampel daun delima (Punica granatum L.) diambil
di wilayah Suela, Lombok Timur, Nusa Tenggara Barat
pada bulan Februari 2023 dan dilakukan determinasi di
Laboratorium Biologi Lanjut di ruang Ekologi dan
Biosistematika Tumbuhan, Fakultas Matematika dan
[Imu Pengetahuan Alam, Universitas Mataram dengan
nomor determinasi 01/UN18.7/LBL/2023. Daun
delima sebanyak 2 Kg disortasi basah, dicuci bersih
dengan air bersih (PDAM), dikeringkan dan disortasi
kering (Depkes RI, 1985). Pengeringan daun delima
dilakukan dengan oven pada suhu 40°C dalam waktu 36
jam. Simplisia yang telah kering diblender dan diayak
dengan ukuran mesh 35/70 (Bhinge et al., 2017;
Muhammad et al., 2017).

Deklorofilasi dan Ekstraksi Daun Delima
Simplisia serbuk daun delima dideklorofilasi
untuk menghilangkan klorofil pada serbuk dengan
metode sonikasi pada suhu 30°C selama 30 menit.
Serbuk daun delima sebanyak 500 g dilarutkan dalam 5
L n-heksan (1:10) lalu disaring dan residu dideklorofilasi
kembali. Deklorofilasi dihentikan hingga warna larutan
pada 2 kali pengulangan terakhir tidak berbeda
signifikan yang menandakan klorofil sudah tidak
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terdapat pada residu (Fikayuniar, 2022; Wahyuni, 2022).
Simplisia serbuk daun delima diekstrak dengan metode
soxhletasi. Pada tahap ini, sampel sebanyak 480 g dibagi
menjadi 10 kali proses soxhletasi. Pada setiap soxhletasi,
sampel sebanyak 50 g diekstrak dengan 400 mL pelarut
etanol 96% selama 1-2 jam hingga memperoleh 6
sirkulasi pada suhu 60-70°C. Kemudian filtrat yang
diperoleh dipekatkan dengan rofary evaporator dan
waterbath pada suhu 40°C lalu dihitung rendemen
ekstrak yang diperoleh (Bhinge et al., 2017; Pargiyanti,
2019; Pratama et al., 2017).

Skrining Fitokimia
Uji Kualitatif Alkaloid

Uiji kualitatif alkaloid dilakukan dengan metode
Mayer, Wagner, dan Hager. Ekstrak cair etanol daun
delima sebanyak 1 g ditambahkan dengan 1 ml reagen
Wagner (iodium dalam larutan potasium iodida) dan
hasil positif ditunjukkan jika terbentuk endapan cokelat
kemerahan. Ekstrak sebanyak 1 g ditambahkan 2 ml HC]
pekat diikuti dengan beberapa tetes reagen Mayer
(larutan merkuri klorida dan kalium iodida dalam air).
Hasil positif ditunjukkan dengan terbentuknya endapan
putih. Ekstrak sebanyak 2 g dicampurkan dengan 2 ml
reagen Hager (asam pikrat dan air) dan hasil positif
ditunjukkan dengan adanya endapan berwarna kuning
(Sorescu et al., 2018). Hasil pengujian alkaloid pada
sampel dikatakan positif jika terjadi  reaksi
pembentukan endapan minimal pada dua reagen dari
tiga reagen yang digunakan (Prayoga et al., 2019).

Uji Flavonoid

Uji kualitatif flavonoid dilakukan dengan cara
melarutkan 200 mg ekstrak etanol daun delima ke dalam
2 mL aquadest panas (70°C), kemudian disaring.
Sebanyak 2 mL ekstrak ditambahkan 10 tetes HCI pekat
dan 2 mg serbuk Mg. Apabila larutan berubah menjadi
merah, kuning, atau jingga maka ekstrak mengandung
flavonoid (Adjeng et al., 2019; Harborne, 1987).

Uji Tanin

Uiji kualitatif tanin dilakukan dengan cara 200 mg
ekstrak etanol daun delima dilarutkan dalam 2 mL
aquadest panas, lalu disaring. Sebanyak 2 mL ekstrak
kemudian ditambahkan dengan beberapa tetes larutan
FeCls 10%. Apabila terbentuk warna biru atau hijau
kehitaman menandakan terdapat senyawa tanin (Sari &
Nursanty, 2017).

Uji Saponin

Uji kualitatif saponin dilakukan dengan cara
memasukkan 250 mg ekstrak etanol daun delima ke
dalam tabung reaksi kemudian ditambahkan 10 mL
aquadest selanjutnya dikocok kuat. Apabila terbentuk
buih setinggi 1-10 cm dalam waktu tidak kurang dari 10

menit serta buih tidak hilang dengan ditambabhkan 1
tetes HCI 2 N maka ekstrak mengandung saponin
(Depkes RI, 1989).

Uji Steroid/Triterpenoid

Uji kualitatif steroid/triterpenoid dilakukan
dengan cara melarutkan 250 mg ekstrak etanol daun
delima ke dalam 2 mL aquadest panas, lalu disaring.
Sebanyak 2 mL ekstrak ditambahkan 0,5 mL kloroform
lalu dikocok dan dibiarkan hingga terbentuk 2 larutan.
Lapisan kloroform diambil dan ditambahkan 0,5 ml
asam asetat anhidrat, lalu ditetesi dengan 2 mL H2504
pekat melalui dinding tabung. Hasil positif steroid
ditunjukkan dengan terbentuk warna hijau kebiruan
untuk steroid dan warna merah atau ungu untuk
triterpenoid (Affandy et al., 2021; Sari & Nursanty, 2017)

Formulasi Sampo Ekstrak Etanol Daun Delima
Formula sediaan sampo ekstrak etanol daun

delima dapat dilihat pada Tabel 1.

Tabel 1. Formula Sampo Ekstrak Etanol Daun Delima

Bahan Jumlah (%)
Ekstrak Etanol Daun Delima 3
Sodium Lauril Sulfat 1-10
Cocamide DEA 11-20
CMC-Na 3
Menthol 0,5
EDTA 0,1
Asam Sitrat 0,5
Metil Paraben 0,18
Propil Paraben 0,02
Propilen Glikol 5
Aquadest add 100

Pembuatan sediaan sampo dilakukan dengan
menimbang semua bahan yang diperlukan berdasarkan
rancangan formula. CMC dikembangkan dengan
aquadest sebanyak 20 mL yang dipanaskan di atas hot
plate pada suhu 60°C. Aquadest sebanyak *20 mL
dipanaskan di atas hot plate pada suhu 60°C dan
dilarutkan sodium lauril sulfat serta diaduk hingga
homogen. Ditambahkan Cocamide DEA sambil terus
diaduk agar homogen (Campuran 1). Pada wadah yang
lain, dilarutkan metil paraben dan propil paraben
dengan propilen glikol lalu ditambahkan dengan EDTA
yang sudah dilarutkan dengan aquadest sebanyak +5
mL terlebih dahulu (Campuran 2). Campuran 1 dan 2
serta CMC yang sudah dikembangkan dicampurkan
lalu diaduk sampai terbentuk cairan kental.
Ditambahkan ekstrak etanol daun delima 3% dan
diaduk hingga homogen. Asam sitrat yang sudah
dilarutkan dengan beberapa tetes etanol 96% kemudian
ditambahkan ke dalam campuran (larutan sampo).
Menthol yang sudah dilarutkan dengan beberapa tetes
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etanol lalu ditambahkan pada larutan sampo yang telah
didinginkan terlebih dahulu kemudian diaduk.
Ditambahkan aquadest hingga volume larutan 50 mL
dan diaduk agar homogen.

Evaluasi Sifat Fisik Sampo Ekstrak Etanol Daun
Delima
Uji tinggi busa

Sampo sebanyak 0,1 g dilarutkan dalam 10 mL air
dan dimasukkan ke dalam tabung reaksi. Tabung reaksi
ditutup kemudian dikocok selama 20 detik (Hidayat et
al., 2021). Kemudian tinggi busa yang terbentuk diukur
menggunakan penggaris. Syarat tinggi busa sampo
yang baik yaitu 9-11,9 cm (Lestari et al., 2020).

Uji pH

Uji pH dilakukan dengan mengukur pH sediaan
sampo menggunakan pH meter. Syarat pH sampo yang
baik berdasarkan pH kulit kepala yaitu 4,5-6,5
(Nurhikma et al., 2018).

Uji viskositas

Sampo sebanyak 50 mL dipindahkan ke wadah
(gelas ukur 50 mL) dan diukur viskositasnya
menggunakan viscometer  Brookfield menggunakan
spindel no 62 dengan kecepatan 9-50 rpm dan dicatat
hasil yang diperoleh (Tee & Badia, 2019). Adapun syarat
viskositas sampo ideal yaitu 500-1500 cP (Emmawati et
al., 2016).

Uji organoleptis

Uji organoleptis dilakukan dengan mengamati
warna, bau, dan konsistensi sediaan sampo ekstrak
etanol daun delima.

Uji homogenitas

Sediaan sampo diletakkan di antara dua kaca
objek dan diamati ada atau tidaknya partikel-partkel
kasar atau ketidakhomogenan di bawah cahaya
(Hidayat et al., 2021).

Uji stabilitas busa

Stabilitas busa sampo diuji dengan mengambil
sebanyak 0,1 g sampo dan dilarutkan dalam 10 mL air,
lalu dimasukkan ke dalam tabung reaksi. Tabung reaksi
ditutup kemudian dikocok selama 20 detik dengan cara
membalikkan tabung reaksi (Hidayat et al., 2021). Tinggi
busa yang terbentuk diukur pada menit ke-0 dan ke-5
dengan menggunakan penggaris. Kemudian tinggi busa
setelah menit ke-5 dibandingkan dengan tinggi busa
awal (menit ke-0) dan dihitung persentasenya (Murti et
al., 2018).

Optimasi Formula Sampo Ekstrak Etanol Daun
Delima

Optimasi formula sampo dilakukan dengan
menggunakan software Design Expert 13. Delapan run
formula diperoleh dengan memasukkan nilai lower limit
dan upper limit pada software. Sediaan sampo dibuat
sesuai variasi yang ditentukan oleh software, kemudian
dilakukan pengujian sifat fisik meliputi uji tinggi busa,
pH dan viskositas. Hasil uji dimasukkan sebagai
parameter respon untuk mendapatkan formula
optimum sediaan sampo ekstrak etanol daun delima.

Verifikasi Formula Optimum Sediaan Sampo

Hasil formula optimum yang didapatkan dari
software Design Expert 13 dibuat dan dilakukan uji sifat
fisik. Hasil uji dibandingkan dengan prediksi respon
dari software dengan menggunakan uji statistik one-
sample t-test.

Hasil dan Pembahasan

Pembuatan Simplisia Serbuk Daun Delima

Bobot total simplisia serbuk daun delima yang
diperoleh yaitu 690 gram, dimana bobot total simplisia
yang tidak lolos ayakan no. 35 sebesar 60 gram, bobot
total simplisia serbuk daun delima yang lolos ayakan no.
35 sebesar 500 gram dan bobot total simplisia serbuk
daun delima yang tidak lolos ayakan no. 70 sebesar 130
gram. Adapun simplisia serbuk daun delima yang
digunakan yaitu simplisia serbuk daun delima yang
melewati (lolos) ayakan no. 35 (500 gram) dan simplisia
serbuk daun delima yang tidak lolos ayakan no. 70 (130
gram), sehingga bobot simplisia serbuk daun delima
akhir yang diperoleh yaitu 630 gram. Adapun rendemen
simplisia yang diperoleh berdasarkan perbandingan
antara bobot simplisia serbuk daun delima akhir (630
gram) dan bobot bahan baku awal daun delima (2.000
gram) yaitu sebesar 31,5%.

Deklorofilasi dan Ekstraksi Daun Delima
Deklorofilasi bertujuan untuk menghilangkan zat
warna (klorofil) pada simplisia agar ekstrak yang
dihasilkan tidak menunjukkan warna hijau yang terlalu
pekat dan tidak lengket sehingga memudahkan dalam
proses formulasi. Simplisia serbuk daun delima sebelum
dan sesudah deklorofilasi dapat dilihat pada Gambar 1.

VRS, o
: -

—~q

@) )
Gambar 1. (a) Sebelum Deklorofilasi (b) Setelah
Deklorofilasi (Dokumentasi Pribadi, 2023)
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Berdasarkan penelitian oleh Istiharoh (2022)
bahwasanya ekstrak etanol daun kembang sepatu yang
telah dilakukan proses deklorofilasi menunjukkan
warna hijau yang tidak terlalu pekat serta tidak lengket.
N-heksan dipilih sebagai pelarut karena bersifat non-
polar sehingga mampu menarik klorofil yang juga
bersifat non-polar (Hidayah et al., 2016).

Soxhletasi memiliki keuntungan diantaranya
pelarut yang digunakan relatif sedikit dikarenakan
prinsip soxhletasi yaitu penyarian yang terus berulang
sehingga hasil yang didapat sempurna dan waktu
ekstraksi lebih cepat jika dibandingkan dengan
maserasi (Anam et al., 2014). Pelarut yang digunakan
yaitu etanol 96% yang memiliki titik didih yang relatif
rendah yaitu 60-70°C sehingga proses soxhletasi dapat
berlangsung lebih cepat. Selain itu, etanol 96% dipilih
karena termasuk pelarut universal sehingga mampu
menyari senyawa-senyawa bersifat polar, semi polar
dan non-polar karena mempunyai kemampuan
penyarian yang tinggi (Wendersteyt et al., 2021). Filtrat
yang diperoleh kemudian dipekatkan dengan rotary
evaporator dan waterbath. Tujuan pemekatan ekstrak
yaitu untuk menghilangkan pelarut sehingga
didapatkan bobot tetap dan nilai % rendemen ekstrak
(Sayakti et al., 2022). Adapun ekstrak kental yang
dihasilkan sebanyak 83,82 gram sehingga rendemen
ekstrak yang diperoleh sebesar 17,46%.

Skrining Fitkomia
Hasil skrining fitokimia ekstrak etanol daun

delima dapat dilihat pada Tabel 2.

Tabel 2. Hasil Skrining Fitokimia Ekstrak Etanol Daun

mengandung triterpenoid. Hal ini disebabkan karena
perbedaan preparasi sampel, pada penelitian ini
dilakukan proses deklorofilasi terlebih dahulu. Proses
deklorofilasi dengan n-heksan (pelarut non-polar)
menyebabkan senyawa non-polar seperti steroid dan
triterpenoid ikut tertarik sehingga kandungannya
menjadi sedikit atau berkurang dan tidak mampu
terdeteksi dengan uji tabung (Hidayah et al., 2016).
Selain itu, perbedaan tersebut dapat disebakan oleh
perbedaan kondisi tanah dan iklim tempat tumbuhnya
tumbuhan tersebut dikarenakan perbedaan letak
tumbuhnya (Affandy et al., 2021).

Formulasi Sampo Ekstrak Etanol Daun Delima
Variasi konsentrasi SLS dan Cocamide DEA dari
formula 1-8 yang ditentukan oleh SLD diantaranya
Formula 1 (SLS: 1%; Cocamide DEA: 20%), Formula 2
(SLS: 3,25%; Cocamide DEA: 17,75%), Formula 3 (SLS:
5,5%; Cocamide DEA: 15,5%), Formula 4 (SLS: 10%;
Cocamide DEA: 11%), Formula 5 (SLS: 1%; Cocamide
DEA: 20%), Formula 6 (SLS: 5,5%; Cocamide DEA:
15,5%), Formula 7 (SLS: 10%; Cocamide DEA: 11%), dan
Formula 8 (SLS: 7,75%; Cocamide DEA: 13,25%).
Adapun Hasil uji sifat fisik sampo ekstrak etanol daun
delima menggunakan 8 formula yang diperoleh dari
software Design Expert 13 dapat dilihat pada Tabel 3.

Tabel 3. Hasil Uji Sifat Fisik Sampo Ekstrak Etanol
Daun Delima

Komponen Respon
Run SLS Cocamide  Tinggi pH Viskositas
(%) DEA (%) Busa (cP)
(cm)

1 1 20 8,4 6,88 551,4
2 3,25 17,75 8,9 6,79 1022
3 55 15,5 9,6 6,55 1652
4 10 11 11,5 5,36 3735
5 1 20 83 6,87 540
6 55 15,5 9,6 6,32 1610
7 10 11 11,6 5,02 3414
8 7,75 13,25 10,5 5,16 2716

Delima
Golongan Reagen Interpretasi
Senyawa
Alkaloid Mayer (+) Alkaloid

Wagner

Hager
Flavonoid HCI Pekat + serbuk Mg (+) Flavonoid
Tanin FeCl310% (+) Tanin
Saponin Air panas + HCI2 N (+) Saponin
Steroid/ Kloroform + asam asetat (-) Steroid/
Triterpenoid anhidrat + H,SO,4 pekat Triterpenoid
Keterangan:

(+) = Mengandung senyawa metabolit sekunder
(-) = Tidak mengandung senyawa metabolit sekunder

Berdasarkan Tabel 2, ekstrak etanol daun delima
mengandung senyawa diantaranya alkaloid, flavonoid,
tanin dan saponin. Hasil penelitian ini sejalan dengan
penelitian Putrima etal (2019) yang memperoleh
ekstrak etanol daun delima mengandung alkaloid,
flavonoid, tanin dan saponin. Akan tetapi hasil
penelitian ini berbeda dengan penelitian Pangesti et al
(2021) yang mendapatkan ekstrak etanol daun delima

Optimasi Formula Sampo Ekstrak Etanol Daun
Delima

Uji Tinggi Busa
Tabel 4. Hasil ANOVA Tinggi Busa dengan Design
Expert 13
Parameter Nilai (p-Value)
Model <0.0001
Linear mixture <0.0001
Lack of fit 0.9713
Adj R2 0.9988
Predicted R? 0.9970
Adeq. Precision 115.7185
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Hasil respon tinggi busa dianalisis menggunakan
software Design Expert 13. Hasil analisis ANOVA respon
tinggi busa dapat dilihat pada Tabel 4, persamaan
simplex lattice design dapat dilihat pada Persamaan 1, dan
grafik normal plot of residual serta grafik model contour plot
dapat dilihat pada Gambar 2.

@ ®)
Gambar 2. Grafik Normal Plot Of Residual (a); dan
Countour Plot (b) Respon Tinggi Busa Sediaan Sampo

Y =11,55A + 8,35B-1,38AB .............. (1)

Keterangan:

Y = Respon tinggi busa (cm)

A = Konsentrasi Sodium Lauril Sulfat (%)
B = Konsentrasi cocamide DEA (%)

Uji pH

Hasil respon berupa pH dianalisis menggunakan
software Design Expert 13. Hasil analisis ANOVA respon
pH dapat dilihat pada Tabel 5, persamaan simplex lattice
design dapat dilihat pada Persamaan 2, dan grafik normal
plot of residual serta grafik model contour plot dapat dilihat
pada Gambar 3.

Tabel 5. Hasil ANOVA pH dengan Design Expert 13

Parameter Nilai (p-Value)

Model 0.0009
Linear mixture 0.0009
Lack of fit 0.0795
Adj R2 0.8372
Predicted R? 0.7790
Adeq. Precision 11.4707
=@ T

() (b)

Gambar 3. Grafik normal plot of residual (a) dan countour
plot (b) respon pH sediaan sampo

Y =11,55A + 8,35B-1,38AB .............. )
Keterangan:
Y = Respon pH

A = Konsentrasi Sodium Lauril Sulfat (%)
B = Konsentrasi cocamide DEA (%)

Uji Viskositas

Hasil respon berupa viskositas dianalisis
menggunakan software Design Expert 13. Hasil analisis
ANOVA respon viskositas dapat dilihat pada Tabel 6,
persamaan simplex lattice design dapat dilihat pada
Persamaan 3, dan grafik normal plot of residual serta
grafik model contour plot dapat dilihat pada Gambar 4.

Tabel 6. Hasil ANOVA Viskositas dengan Design

Expert 13
Parameter Nilai (p-Value)
Model <0.0001
Linear mixture <0.0001
Lack of fit 0.4584
Adj R2 0.9887
Predicted R2 0.9768
Adeq. Precision 37.7200
5} T~
(a) (b)

Gambar 4. Grafik normal plot of residual (a) dan countour
plot (b) respon viskositas sediaan sampo

Y =3604,71A + 536,00B - 1551,34AB..........(3)

Keterangan:

Y = Respon Viskositas (cP)

A = Konsentrasi Sodium Lauril Sulfat (%)
B = Konsentrasi cocamide DEA (%)

Penentuan Formula Optimum Sampo

Penentuan formula optimum sampo pada
formulasi sediaan menggunakan kriteria yang dapat
dilihat pada Tabel 7.

Verifikasi Formula Optimum Sampo Ekstrak Etanol
Daun Delima

Hasil uji statistik one sample t-test respon tinggi
busa, pH, viskositas formula optimum hasil prediksi
software Design Expert 13 dan hasil percobaan dapat
dilihat pada Tabel 8.
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Tabel 7. Kriteria Penentuan Formula Optimum Sampo
Dengan Software Design Expert 13

Komponen Goal Lower Upper Importance
Limit Limit

SLS (%) Is in range 1 10 3

Cocamide DEA  Is in range 11 20 3

(%)

Tinggi busa Is in range 8,3 11,6 4

(cm)

pH Is in range 5,02 6,88 3

Viskositas (cP) Is in range 540 3735 3

Tabel 8. Hasil Uji Statistik Respon Formula Optimum
Sampo Ekstrak Etanol Daun Delima

Respon Prediksi Percobaan p-value
Tinggi busa 9,60 9,30 +£0,26 0,188
pH 6,11 5,91 +0,45 0,534
Viskositas 1692,51  1646,66 + 220,23 0,753

Formulasi Sampo Ekstrak Etanol Daun Delima

Sediaan sampo diformulasikan dengan bahan
aktif ekstrak etanol daun delima 3% dan berbagai variasi
konsentrasi surfaktan. Pemilihan konsentrasi ekstrak
didasarkan pada penelitian Bhinge et.al.,, (2021) yang
menyatakan bahwa konsentrasi 3% ekstrak etanol daun
delima dapat menghambat jamur penyebab ketombe
seperti Candida albicans, Aspergillus niger, dan Penicillium
notatum dengan rata-rata diameter zona hambatnya
berturut-turut sebesar 13,45+1,65 mm; 14,35+1,54 mm;
dan 14,25+1,85 mm.

Pada penelitian ini, kombinasi surfaktan (SLS dan
cocamide DEA) yang digunakan merupakan surfaktan
yang sering digunakan pada sediaan sampo di pasaran.
Kedua surfaktan tersebut dikombinasikan karena
sodium lauril sulfat yang merupakan surfaktan anionik
dapat menyebabkan dampak berupa iritasi dan kulit

kering (Prayadnya et al, 2017) sehingga perlu
dikombinasi dengan surfaktan nonionik untuk
mengurangi  iritasi = dengan  efek  emollient

(melembapkan) seperti cocamide DEA (Nasmety et al.,
2019). Selain itu, cocamide DEA dipilih karena memiliki
kelebihan sebagai penguat busa (foam stabilizer)
surfaktan yang dihasilkan (Fiume et al., 2013). Bahan
tambahan yang digunakan yaitu CMC-Na sebagai
pengental, metil paraben dan propil paraben sebagai
pengawet, asam sitrat sebagai pengatur pH, menthol
sebagai pewangi, propilen glikol sebagai kosolven
(membantu kelarutan pengawet) dan EDTA sebagai
agen pengkelat.

Optimasi Formula Sampo Ekstrak Etanol Daun
Delima

Berdasarkan hasil analisis ANOVA yang
ditunjukkan pada tabel 4, 5 dan 6 data yang diperoleh
menunjukkan hasil yang baik dan dapat diterima.

Model yang dipilih oleh software yaitu model linear
mixture dengan nilai p-value <0,05 sehingga model
tersebut signifikan. Adapun nilai lack of fit juga
menunjukkan signifikan dengan nilai p-value =0,05
sehingga data yang diperoleh memiliki noise
(pengganggu) yang kecil (Ramadhani et al., 2017). Nilai
predicted R? dan adjusted R? menunjukkan nilai yang
sesuai karena tidak memiliki perbedaan lebih dari 0,2.
Nilai Adeq. Prescision pada model yang diperoleh yaitu
lebih besar dari 4 yang menunjukkan bahwa model
tersebut memiliki signal yang kuat dibandingkan noise
sehingga model yang diperoleh dari hasil analisis data
dapat diterima.

1. Tinggi Busa

Uji tinggi busa merupakan parameter respon
yang bertujuan untuk mengetahui kemampuan
surfaktan sebagai foam builder atau pembentuk busa
pada sediaan. Adanya busa pada sediaan sampo
menjadi salah satu parameter yang penting. Hal ini
dikarenakan busa berfungsi untuk menjaga sampo
tetap berada pada rambut dan membuat rambut
mudah dicuci (Mitsui, 1997). Hasil uji tinggi busa
dari 8 formula sediaan sampo menunjukkan formula
1, 2 dan 5 dengan tinggi busa berturut-turut sebesar
84 cm, 89 cm, dan 8,3 cm tidak memenuhi
persyaratan tinggi busa sampo yang baik yaitu 9-11,9
cm (Lestari et al., 2020), namun nilai tinggi busa pada
ketiga formula tersebut masih dapat ditoleransi
karena masih memenuhi syarat tinggi busa sampo
pada umumnya yaitu 1,3-22 cm (Wilkinson & Moore,
1982).

Contour plot menunjukkan nilai respon tinggi
busa sampo dari dua campuran komponen yang
divariasikan pada Gambar 1. Berdasarkan contour
plot, nilai respon tinggi busa yang paling rendah
pada kombinasi SLS 1% dan cocamide DEA 20%.
Adapun respon tinggi busa yang paling tinggi
ditunjukkan pada kombinasi SLS 10% dan cocamide
DEA 11%. Berdasarkan grafik normal plot of residual,
data respon tinggi busa tersebar normal dan dapat
diterima.

Berdasarkan Persamaan 1, dapat diketahui
bahwa setiap komponen memberikan respon positif
terhadap tinggi busa sediaan sampo, artinya semakin
tinggi konsentrasi keduanya maka tinggi busa
semakin tinggi. Kombinasi antara komponen SLS
dan cocamide DEA terhadap perubahan tinggi busa
menunjukkan respon negatif yang berarti jika terjadi
peningkatan kombinasi kedua bahan maka nilai
tinggi busa akan menurun. Hal ini disebabkan
karena ketika keduanya dikombinasikan
percabangan pada gugus hidrofobik semakin
meningkat sehingga kemampuan pembentukan busa
menurun. Kemampuan  pembentukan  busa

7



Sasambo Journal of Pharmacy

September 2024, Volume 5, Nomor 2, 71-82

surfaktan ~ menurun  dengan  bertambahnya
percabangan pada gugus hidrofobik dan meningkat
dengan meningkatnya panjang rantai alkil pada
gugus hidrofobik (Lestari et al., 2020).

. pH

Uji pH merupakan parameter respon yang
bertujuan untuk mengetahui apakah pH sediaan
sampo yang diformulasikan tidak menyebabkan
iritasi pada kulit kepala. Menurut Malonda (2017)
pengukuran pH penting dilakukan karena pH
sampo yang terlalu asam maupun terlalu basa akan
mengiritasi  kulit kepala. Berdasarkan hasil
pengukuran pH, dari 8 formula diperoleh formula 1,
2, 3 dan 5 tidak memenuhi syarat pH kulit kepala
yaitu 4,5-6,5 (Nurhikma et al., 2018), namun nilai pH
tersebut masih dapat ditoleransi karena masih
memenuhi syarat pH sampo yang telah ditetapkan
SNI No. 06-2692-1992 yaitu berkisar 5,0-9,0.

Berdasarkan Gambar 2. respon pH tertinggi
ditunjukkan pada area formula sampo dengan
kombinasi SLS 1% dan cocamide DEA 20%. Respon
pH yang paling rendah ditunjukkan pada area
formula dengan kombinasi formula SLS 10% dan
cocamide DEA 11%. Adapun normalitas data respon
pH berdasarkan grafik normal plot of residual
menunjukkan bahwa data tersebar normal dan data
dapat diterima. Hal ini ditunjukkan dengan titik
percobaan tersebar merata tidak jauh dari garis
linear.

Berdasarkan Persamaan 2, dapat diketahui
bahwa setiap komponen memberikan respon positif
terhadap pH sediaan sampo. Cocamide DEA
merupakan komponen yang memberikan pengaruh
paling besar terhadap respon pH. Hal ini
ditunjukkan dengan koefisien cocamide DEA yang
lebih besar dibandingkan dengan SLS, yaitu sebesar
7,05. Hal tersebut disebabkan pH cocamide DEA
(pH 9,5-10,5) lebih besar dibandingkan SLS (pH 7,5-
8,5) (Rowe et al., 2009). Secara tunggal, jumlah atau
proporsi SLS dan cocamide DEA berpengaruh positif
terhadap respon pH. Hal ini berarti dengan
meningkatnya konsentrasi masing-masing
komponen dapat meningkatkan respon pH sediaan
sampo.

. Viskositas

Uji viskositas merupakan parameter respon
yang bertujuan untuk mengetahu nilai viskositas
(kekentalan) sediaan sampo. Viskositas merupakan
tahanan dari suatu cairan untuk mengalir (Regina et
al., 2018). Sediaan sampo yang memiliki viskositas
yang ideal akan memudahkan dalam pengaturan
volume pada saat sampo digunakan. Berdasarkan
hasil pengukuran viskositas, dari 8 formula

diperoleh formula 3, 4, 6, 7 dan 8 tidak memenubhi
syarat viskositas sampo ideal yaitu 500-1500 cP
(Emmawati et al, 2016), namun nilai viskositas
tersebut masih dapat ditoleransi karena masih
memenuhi syarat viskositas sampo yang baik
menurut Schmitt & William (1996) yaitu 400-4000 cP.
Grafik normal plot of residual dan countour plot
viskositas terdapat pada Gambar 3.

Berdasarkan contour plot, respon viskositas
paling tinggi ditunjukkan pada kombinasi formula
SLS 10% dan cocamide DEA 11%. Respon viskositas
paling rendah ditunjukkan pada kombinasi formula
SLS 1% dan cocamide DEA 20%. Berdasarkan grafik
normal plot of residual, normalitas data respon
viskositas menunjukkan bahwa data tersebar normal
dan dapat diterima. Hal ini ditunjukkan dengan titik
percobaan tersebar merata tidak jauh dari garis
linear.

Berdasarkan Persamaan 3, dapat diketahui
bahwa setiap komponen memberikan respon positif
terhadap viskositas sediaan sampo. Secara tunggal,
komponen sodium lauril sulfat (SLS) dan cocamide
DEA berpengaruh positif terhadap viskositas yang
artinya semakin tinggi konsentrasi pada masing-
masing komponen maka nilai viskositas akan
meningkat. Sodium lauril sulfat memiliki pengaruh
paling besar terhadap viskositas yang ditunjukkan
dengan nilai koefisiennya yang lebih tinggi
dibandingkan cocamide DEA. Hal ini dikarenakan
SLS merupakan surfaktan anionik yang umumnya
memiliki bentuk lapisan misel yang bulat. Adanya
peningkatan  konsentrasi SLS  menyebabkan
penambahan garam yang bermuatan positif (Na*)
sehingga bentuk lapisan misel yang awalnya bulat
dapat berubah menjadi bentuk batang menyebabkan
terjadinya  peningkatan  viskositas = sediaan
(Sudarman et al., 2021).

Kombinasi SLS dan cocamide DEA terhadap
perubahan viskositas menunjukkan respon negatif.
Hal ini berarti jika terjadi peningkatan kombinasi
kedua bahan maka nilai viskositas akan menurun.
Penurunan viskositas dapat terjadi dikarenakan
suatu sediaan memiliki konsentrasi garam (Na*)
yang berlebih dengan tingginya konsentrasi
surfaktan yang menyebabkan garam menjadi jenuh
(Andriani et al., 2022). Hal ini menyebabkan garam
tidak dapat mengubah bentuk misel yang awalnya
bulat menjadi bentuk batang sehingga viskositasnya
menjadi menurun.

Penentuan Formula Optimum Sampo Ekstrak Etanol

Daun Delima
Penentuan formula optimum sampo pada
formulasi sediaan menggunakan kriteria yang dapat
dilihat pada Tabel 7. Pada Tabel 7, nilai importance pada
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optimasi formula pada penelitian ini dimulai dari nilai 3
dan tidak dimulai pada nilai 1 dan 2 dikarenakan nilai
importance dengan nilai 1 dan 2 menunjukkan nilai
kepentingan (importance) yang kecil. Adapun untuk nilai
importance 4 (derajat kepentingan tertinggi pada
optimasi ini) digunakan pada respon tinggi busa
dikarenakan bahan yang dioptimasi pada penelitian ini
merupakan surfaktan yang berfungsi sebagai foam
builder atau agen pembusa. Kemampuan sediaan sampo
untuk membentuk busa merupakan salah satu daya
tarik yang banyak disukai konsumen (Lestari et al.,
2020). Selain itu busa berfungsi sebagai agen redeposisi
kotoran yang akan menahan kotoran agar tetap dalam
suspensi sehingga mencegah kotoran mengendap
kembali dan tidak menempel pada rambut (Erwiyani et
al, 2023), sehingga pada penelitian ini derajat
kepentingan respon pada tinggi busa memiliki derajat
kepentingan yang paling tinggi.

Berdasarkan hasil analisis data, komposisi
formula optimum yang diperoleh dari software Design
Expert version 13 yaitu Sodium Lauril Sulfat 5,5% dan
Cocamide DEA 15,5% dengan nilai desirability 1.
Formula tersebut dipilih sebagai formula optimum
dikarenakan nilai desirabilitynya yang menunjukkan
nilai 1. Nilai desirability yang semakin mendekati 1 atau
1 menunjukkan kemampuan formula tersebut untuk
menghasilkan produk akhir (nilai respon) yang
diinginkan semakin baik (Ramadhani et al., 2017),
sehingga formula dengan Sodium Lauril Sulfat 5,5% dan
Cocamide DEA 15,5% dengan nilai desirability 1 dipilih
sebagai formula optimum. Desirability merupakan nilai
fungsi yang menunjukkan kemampuan program untuk
memenuhi kriteria yang didapatkan pada produk akhir
(Lestari et al., 2020).

Evaluasi Sifat Fisik Formula Optimum

Pada evaluasi sediaan sampo formula optimum
selain pengujian sifat fisik berupa tinggi busa, pH dan
viskositas dilakukan penambahan uji sifat fisik seperti
uji organoleptis, uji homogenitas, dan uji stabilitas busa.
Pada uji organoleptis diperoleh warna sediaan berwarna
hitam, bau seperti menthol dan bentuk seperti gel.
Gambar organoleptis sediaan sampo formula optimum
dapat dilihat pada Gambar 5. Pada hasil uji
homogenitas diperoleh sediaan tercampur dengan
homogen dengan tidak adanya partikel putih kasar
yang terlihat. Adapun pada uji stabilitas busa diperoleh
stabilitas busa sebesar 81,83% sehingga stabilitas busa
yang terbentuk memiliki stabilitas yang baik. Hal ini
didasarkan pada syarat kestabilan busa yang baik yaitu
60-90% (Adjeng et al., 2019).

Pada evaluasi tinggi busa, ketiga formula
optimum (Sodium Lauril Sulfat 5,5% dan Cocamide
DEA 15,5%) menunjukkan nilai tinggi busa rata-rata
sebesar 9,30 £ 0,26 cm. Hasil tersebut menunjukkan

sediaan sampo formula optimum memenuhi
persyaratan tinggi busa sampo yang baik yaitu 9-11,9 cm
(Lestari et al., 2020).

Gambar 5. Organoleptis Sediaan Sampo Formula
Optimum

Adapun nilai pH rata-rata sediaan sampo formula

optimum sebesar 591 + 045. Hasil tersebut
menunjukkan sediaan sampo formula optimum
memenuhi syarat pH kulit kepala vyaitu 4,5-6,5

(Nurhikma et al., 2018). Nilai viskositas rata-rata sebesar
1646,66 + 220,23. Hasil tersebut menunjukkan sediaan
sampo formula optimum tidak memenuhi syarat
viskositas sampo ideal sebesar 500-1500 cP (Emmawati
et al., 2016), namun nilai viskositas tersebut masih dapat
ditoleransi karena masih memenuhi syarat viskositas
sampo yang baik yaitu 400-4000 cP (Schmitt & William,
1996).

Verifikasi Formula Optimum Sampo Ekstrak Etanol
Daun Delima

Hasil data respon prediksi formula optimum yang
diperoleh dari software Design Expert version 13
kemudian dibandingkan dengan respon hasil percobaan.
Hasil verifikasi formula optimum kemudian dianalisis
menggunakan analisis statistik one sample t-test untuk
mengetahui ada tidaknya perbedaan bermakna antara
respon yang diprediksikan software dengan respon yang
dihasilkan pada percobaan. Hasil analisis one sample t-test
dapat dilihat pada Tabel 8.

Berdasarkan data yang diperoleh pada Tabel 8,
dapat dilihat bahwa tidak terdapat perbedaan signifikan
antara respon dari prediksi software dengan hasil
percobaan. Hal ini dikarenakan nilai p-value
menunjukkan nilai yang lebih besar dari 0,05 (p-value
>0,05). Hasil verifikasi ini memastikan bahwa optimasi
dengan software dapat diterima.

Kesimpulan

Berdasarkan hasil penelitian, dapat disimpulkan
bahwa Konsentrasi Sodium Lauril Sulfat dan Cocamide
DEA sebagai surfaktan untuk mendapatkan sediaan
sampo formula optimum ekstrak etanol daun delima
secara berturut-turut yaitu 55% dan 15,5%. Sifat fisik
formula optimum sediaan sampo ekstrak etanol daun
delima memiliki warna hitam, bau menthol, bentuk
seperti gel, bahan tercampur secara homogen, stabilitas

busa sebesar 81,83%, nilai tinggi busa sebesar 9,30 + 0,26
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cm, nilai pH sebesar 5,91 * 0,45, dan nilai viskositas
sebesar 1646,66 cP + 220,23 cP.
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