Artikel Fitrya JPS 2012

by Fitrya Fitrya

Submission date: 08-Jun-2020 10:59AM (UTC+0700)
Submission ID: 1339820710

File name: Full_text.pdf (435.3K)

Word count: 2057

Character count: 12126



JURNAL PENELITIAN SAINS

VoLuME 15 NoMmor 3(C) Jurt 2012

Senyawa Fenolat dari Fraksi Etil Asetat Buah Tumbuhan Mempelas
(Tetracera indica Merr.)

Frrryal), Munarni?), pan MareTHA KoBaywan?)

1)Pr{)gram Studi Farmasi FMIPA Universitas Sriwijava, Sumatera Selatan

2 Jurusan FMIPA Universitas Sriwijaya, Sumatera Selatan

INTISARIL: Telah dilakukan isolasi senyawa fenolat dari fraksi etil asetat buah tumbuhan mempelas ( Tetracera

indica Merr.). Ekstraksi dilakukan dengan metode maserasi menggunakan pelarut metanol dan pemisahan
senyawa menggunakan teknik kromatografi. IHasil isolasi diperoleh kristal berbentuk jarum berwarna ku-

ning seberat 4,01 mg dengan titik leleh 297-2987C. Munculnya puncak serapan spektrum UV pada 277 nm
mengindikasikan bahwa pada senyvawa hasil isolasi memiliki ikatan rangkap terkonjugasi yvang lazimnya meru-

pakan cincin aromatis, Spektrum IR memberikan puncak absorbsi pada bilangan gelombang 3424, 3103-3010,

2047, 1715, 1438 -1608, 1386-1354, 1182 cm ™"

yvang masing-masing menunjukkan adanya gugus O-H bebas,

C-H aromatik, regang C-H alifatik, C=0 keton, C=C aromatik, lentur C-H alifatik, C-O-C. Berdasarkan

spektrum LC-MS menunjukkan berat molekul senyawa isolasi adalah 300.

KATA KUNCIL: senvawa Fenolat, Tetracera indica

E-MAIL: fitrya_y@yahoo.com

1 PENDAHULUAN

enggunaan tanaman obat untuk penyembuhan
P suatu penyakit didasarkan pada pengalaman
yang secara turun-menurun diwariskan oleh generasi
terdahuln kepada generasi berikutnya. Tanaman obat
merupakan suatu komponen penting dalam pengoba-
tan tradisional 1!,

Salah satu tumbuhan yang telah digunakan seba-
gal obat secara tradisional untuk mengobati berbagai
penyakit adalah tumbuhan mempelas ( Tetracera in-
dica Merr). Tumbuhan ini banyak tumbuh di Indone-
sia, Malaysia, Thailand 2. Tumbuhan genus Tetrac-
era mengandung senyawa flavonoid seperti kuersetin,
kaemferol, apigenin, rhamnetin dan azaleatinl®. Di
Malaysia, bagian akar tumbuhan mempelas dire-
bus dan airnya diminum untuk menurunkan tekanan
darah tinggi dan suhn badan ketika diserang demam
panas. Selain itu, bagian daunnya digunakan sebagai
obat bubuk untuk menghilangkan penyakit gatal-gatal
kulit. Tumbuhan ini juga dapat dijadikan sebagai
obat bagi penderita diabetes mellitus dan penderita
bau mulut, namun tidak disebutkan bagian mana dari
tumbuhan ini yang bisa digunakan untuk mengobati
penyakit-penyakit ini 4.

Meskipun tumbuhan mempelas telah cukup lama
digunakan sebagai obat tradisional, akan tetapi in-
formasi tentang kandungan kimia tumbuhan mem-
pelas masih sangat terbatas. Penelitian terdahulu me-
nunjukkan adanya golongan senyawa flavonoid yaitu
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5,7-dihidroksi-8-metoksiflavon yang telah diisolasi dari
tumbuhan mempelas 5.

Uji fitokimia terhadap bagian buah tumbuhan mem-
pelas mengindikasikan adanya senyawa-senyawa golo-
ngan fenolik yaitu flavonoid, sehingga perlu dilakukan
isolasi dan identifikasi senyawa yang terkandung dalam
buah mempelas. Sebelummya Fitrya dik.[ telah
melaporkan senyawa flavonoid yang diidentifikasi se-
bagai wogonin (5,7-dihidroksi-8-metoksiflavon) dari
buah tumbuhan mempelas. Pola noda pada kro-
matogram KLT menunjukkan bahwa terdapat noda
lain yang memiliki Rf berbeda dari senyawa wogonin
dan berpotensi untuk diisolasi.

Penelitian ini  bertujuan untuk mengungkap
senyawa metabolit sekunder lain yang terdapat pada
ekstrak etil asetat sehingga dapat melengkapi profil
kandungan kimia tumbuhan mempelas. Ekstraksi
senyawa dilakukan dengan metode maserasi menggu-
nakan pelarut metanol dan fraksinasi menggunakan
pelarut n-heksana, diklorometana dan etil asetat.
Isolasi dan identifikasi selanjutnya dilakukan pada
fraksi etil asetat buah mempelas. DPemisahan dan
pemurnian senyawa dilakukan dengan teknik kro-
matografi kolom wvakum, kromatografi kolom flash
dan kromatografi kolom gravitasi. Penentuan kemur-
nian senyawa hasil isolasi dilakukan dengan teknik
kromatografi lapis tipis dan penentuan titik leleh.
Identifikasi senyawa hasil isolasi dilakukan dengan
spektrofotometer ultraviolet, spektrofotometer infra
merah, dan spektrofotometer LC-MS.
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2 METODOLOGI PENELITIAN

2.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Or-
ganik Jurusan Kimia FMIPA, Universitas Sriwijaya,
Januari sampai dengan November 2008.  Analisis
spektrum UV di Laboratorinm Kimia Organik Bahan
Alam departemen Kimia ITB, spektrum IR dan LC-
MS dilakukan di LIPI Serpong.

2.2 Alat dan Bahan

Peralatan gelas yang lazim digunakan dilaborato-
rinm, seperangkat alat destilasi, chamber, kolom kro-
matografi vakum, kolom kromatografi gravitasi, rotari
evaporator R-114 Buchi dengan sistem vakum Buchi
B-1609, alat pengukur titik leleh Fisher Jhon, lampu
UV 254 nm dan 366 nm, spektrofotometer UV Varian
cone 100, spektrofotometer FTIR Shimadzu 8400 dan
spektrofotometer LC-MS Mariner spektrometer, ESI
sistem.

Bahan-bahan berupa serbuk kering buah tumbuhan
mempelas, pelarut organik berkualitas teknis dan
didestilasi, plat KLT silika gel G 60 ' 254, silika gel
G 60 (70-230 mesh), silika vakum 60 (230-400 mesh),
silika flash 60 (40-230 mesh).

2.3 Metode
Uji Fitokimia

Terhadap buah mempelas dilakukan uji fitokimia yang
terdiri dari: uji alkaloid, uji steroid, uji triterpenoid,
uji flavonoid dan uji saponin.

Isolasi dan Identifikasi Senyawa Fenolat dari
Buah Tumbuhan Mempelas

Fraksi etil asetat (13,58 g) Pemisahan dipisahkan de-
gan kromatografi kolom valkum. Kromatografi kolom
vakum dibuat dengan menggunakan fase diam silika
gel 60 (230-400 mesh). Eluen yang digunakan adalah
n-heksana, campuran eluen etil asetat dan metanol 9
:1 sampai metanol 100% (1600 mL). Hasil KLT yang
menunjukkan pola noda yang sama dikelompokkan
menjadi satu fraksi. Pemisahan ini menghasilkan 5
fraksi yaitu IF'i-F;5. Berdasarkan pola noda dari kro-
matogram KLT yang diperoleh maka noda pada Fj
yang akan dipisahkan lebih lanjut.

Fraksi F'3 sebanyvak 410,9 mg dipisahkan dengan
kromatografi kolom gravitasi menggunakan fase diam
silika gel G 60 (70-230 mesh). Sampel disiapkan se-
cara preabsorbsi kemudian dielusi menggunakan eluen
etil asetat : diklorometan (1:1) sampai etil asetat 100
%, eluat ditampung didalam 83 vial. Pemisahan ini
menghasilkan 12 fraksi yaitu F3,-F3 1. Berdasarkan
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pola noda pada KLT maka noda utama yang dipisah-
kan adalah noda pada Fa.3.

Fraksi F'y 4 sebanyak 127.5 mg dipisahkan kembali
dengan kromatografi kolom gravitasi. Sampel disiap-
kan secara preabsobsi menggunakan silika gel G 60
(70-230 mesh) sebanyak 127.5 mg, kemudian dielusi
menggunakan eluen etil asetat : diklorometan dengan
sistem gradien. Berdasarkan pola noda pada kro-
matogram KLT pemisahan ini menghasilkan 2 fraksi
vaitu Fz 51 — Fs 5.

Pemisahan dilanjutkan terhadap fraksi Fsso se-
banyak 53,1 mg, dipisahkan dengan kromatografli
kolom flash menggunakan fase diam silika flash 60 (40-
230 mesh). Pemisahan ini menghasilkan 5 fraksi yaitu
Fia01 — Faa05. Hasil pemisahan tersebut meng-
hasilkan senyawa murni (4,01 mg) pada F—3.3.2.2.3
berupa kristal berbentuk jarum berwarna kuning.

Uji Kemurnian dan Identifikasi Senyawa Hasil
Isolasi

Uji kemurnian terhadap senyawa hasil isolasi di-
lakukan menggunakan KLT dengan berbagai vari-
asi campuran eluen dan uji titik leleh. Identifikasi
senyawa hasil isolasi dilakukan dengan spektrofotome-
ter UV, IR, dan LC-MS.

3 HASIL DAN PEMBAHASAN
Uji Fitokimia

Hasil uji fitokimia memperlihatkan bahwa buah mem-
pelas ini mengandung senyawa fenolat yaitu flavonoid,
seperti terlihat pada tabel 1.

TaBEL 1: Hasil uji fitokimia buah tumbuhan mempelas

No Metabolit Sekunder Hasil

1 Alkaloid -
2 Flavonoid +
3 Steroid -
4 Triterpenoid -
5 Saponin +

Keterangan:
+ = ada kandungan kimia

— = tidak ada kandungan kimia

Positif flavonoid ditandai dengan perubahan warna
merah pada larutan uji setelah ditambahkan logam Mg
pada pereaksi shinoda. Warna merah yang terjadi ak-
ibat adanya reduksi dari logam Mg,
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Pemisahan dan Pemurnian Senyawa Hasil
Isolasi dari Ekstrak Etilasetat Buah Mempelas

Ekstrak pekat fraksi Etil asetat buah mempelas se-
banyak 13,58 g dipisahkan dengan kromatografi kolom
vakum. Berdasarkan hasil dari kromatogram KLT,
fraksi dikelompokan berdasarkan Rf yang sama, se-
hingga diperoleh 5 fraksi yakni Fy (vial 2-5), F2 (vial
6-15), Fy (vial 16-57), Fy (vial 58-63), dan Fy (64-86).
Fraksi F'3 merupakan fraksi yang berpotensi schingga
dilakukan pemisahan lebih lanjut. Pemilihan fraksi
F3 ini didasarkan pada pola noda yang sederhana dari
KLT dan terbentuknya noda berwarna kuning pekat
setelah disemprot dengan pereaksi serium sulfat yang
mengindikasikan senyawa Fraksi tersebut mengandung
senyawa fenolat.

Fraksi F'g (410,9 mg) selanjutnya dipisahkan dengan
kromatografi kolom gravitasi, fraksi yang berpotensi
adalah fraksi Fis (127,5 mg) karena dari pola noda
yvang dihasilkan berbentuk bulat dan terdapat dua
noda yang berwarna kuning terlihat semakin sa-
ngat jelas setelah disemprot dengan pereaksi sem-
prot serium sulfat. Fraksi ini dipisahkan kembali de-
ngan kromatografi kolom. Fraksi yang berpoteni un-
tuk dipisahkan lebih lanut adalah fraksi Fy 34, tetapi
belum menunjukkan satu noda tunggal sechingga harus
dipisahkan kembali. Pemisahan Iy 55 menghasilkan
5 fraksi yaitu Fgzz., (vial 3-T), Fyz20 (vial 8-11),
Fagoa (vial 12-14), Fy 304 (vial 15-19) dan Fz 395
(vial 20-29).

Pada fraksi Fj 3, 5 didapatkan noda tunggal (4,01
mg), Uji kemurnian senyawa hasil isolasi dilakukan de-
ngan KLT menggunakan berbagai variasi eluen ditun-
jukkan pada gambar 1.

a b

GaMBAR 1: a = n-heksana: diklorometana: aseton (5:4:1);
b = n-heksana: etil asetat (7:3)

Uji kemurnian selanjutnya, dengan pengukuran titik
leleh yang memberikan nilai 297-298°C dengan jarak
sempit (< 2°C) mengindikasikan bahwa senyawa hasil
isolasi sudah murni. Titik leleh ini berbeda dengan
titik leleh senyawa flavonoid yang telah diisolasi yaitu
195-197°C. Hal ii menunjukkan bahwa senyawa isolasi
tidak sama dengan senyawa wogonin yag telah dipub-
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likasikan terdahulu. sKristal yang didapat dari hasil
pemisahan selanjutnya dianalisa dengan spektroskopi
UV, IR, dan LC-MS.

ldentifikasi Senyawa Hasil Isolasi

Spektrum Ultraviolet dari kristal Fy3.53 dalam
pelarut metanol muncul dua puncak serapan yakni
pada panjang gelombang 203 nm dan 277 nm (gambar
2). Puncak serapan pada panjang gelombang 203 nm
merupakan puncak serapan yang khas untuk pelarut
metanol. Adanya absorbsi pada panjang gelombang
277 nm mengindikasikan bahwa senyawa hasil isolasi
ini mempunyai cincin aromatis, dimana muncul pada
panjang gelombang vang lebih panjang dengan inten-
sitas yang besar (200-400@hm). Hal ini diperkuat
dengan munculnya sinyal pada bilangan gelombang
1438-1608 em~! yang berasal dari regang C=C pada

spektroskopi infra merah.
L™

054

GAMBAR 2: Spektrum UV senyawa hasil isolasi

@ Spektrum IR memberikan informasi adanya pita
serapan pada bilangan gelombang 3424 cm™!

nunjukkan adanya regang O-H bebas, pada bila-
ngan gelombang 1438- 1608 cm ™! yang menunjukkan
adanya regang C=C aromatik dan munculnya sera-
pan 3103 sampai 3010 cm ™! menunjukkan adanva re-
gang C-H aromatik. Munculnya pita-pita serapan ini
mengindikasikan bahwa senyawa hasil isolasi meru-
pakan senyawa aromatik. DPita serapan pada bila-

ngan gelombang 1715 cm ™ menunjukkan adanya gu-
gus kfibonil keton. Adanya gugus C-O-C ditunjuldkan
oleh [§erapan pada bilangan gelombang 1182 cm ™!
Pita serapan pada bilangan gelombang 2947 em~! me-
nunjukkan adanya regang C-H alifatik dan pada bila-
ngan gelombang 1386 sampai 1354 cm ™! menunjukkan
adanya lentur C-H alifatik.  Spektrum IR senyawa
hasil isolasi dapat dilihat pada gambar 3.

Analisis spektrum massa dilakukan menggunakan
teknik ionisasi elekton (ES). Spektrum massa menun-
jukkan adanya puncak dengan kelimpahan yang paling
tinggl pada m/z 300,43, puncak ini diduga puncak ion

me-

1
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1

T tem

GaMBar 3: Spektrum IR senvawa hasil isolasi

molekul. Studi pustaka diketahui bahwa pada teknik
percikan ionisasi MS yang muncul hanya puncak ion
molekul sedangkan ion-ion fragmennya tidak muncul.
Berdasarkan hal ini menunjukkan bahwa senyawa hasil
isolasi memiliki senyawa dengan berat molekul m/z
300. Spektrum LC_MS dapat dilihat pada gambar 4.
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GAMBAR 4 Spektrum massa senvawa hasil isolasi

Senyawa murni diuji dengan larutan FeClz terben-
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tuk warna ungn menunjukkan bahwa senyawa murni
termasuk golongan fenolat.

4 KESIMPULAN DAN SARAN

4.1 Kesimpulan

Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan terhadap
ekstrak etil asetat buah mempelas dapat disimpulkan
bahwa: 1.

1. Sebanyak 4,01 mg kristal berwarna kuning de-
ngan titik leleh 297-298°C telah berhasil di iso-
lasi dari 13,575 g ekstrak etil asetat tumbuhan
mempelas.

2. Berdasarkan analisis dengan FeCl; senyawa hasil
isolasi termasuk kelompok fenolat dan memiliki
berat molekul m,z 300.

4.2 Saran

Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut untuk me-
lengkapi data dengan menggunakan H!-NMR, C!3
NMR dan MS sehingga struktur senyawa hasil isolasi
dapat diketahui dan ditentukan dengan tepat.
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