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Isolasi Senyawa Fenolat
dari Fraksi Etil Asetat Kulit Batang Tumbuhan Gandaria

Frreva, LENNY ANWAR, DAN ErRA NOVITASARI

Jurusan Kimia FMIPA, Universitas Sriwijaya, Sumatera Selatan, Indonesia
INTISARL:  Telah dilakukan isolasi senyawa fenolat dari fraksi etil asetat kulit batang tumbuhan Gandaria (Bouea
macrophylla Grift). Ekstraksi dilakukan dengan metode maserasi dan pemisahan senyawa hasil isolasi dilakukan dengan
teknik kromatografi. Hasil isolasi berupa kristal berwarna putih dengan titik leleh 185-187°C. Spektrum UV dalam
ikkan serapan maksimum pada 289 nm, mengindikasikan adanva ikatan rangkap terkonjugasi

pelarut etil asetat menunj

vang lazimnya merupakan cincin aromatis. Analisa spektrum IR menunjukkan adanya gugus —OII, C—H alifatik, C=0,
C=C, C—H, C-0, C=C~—H. Berdasarkan data-data spektrum UV, IR, serta berdasarkan uji fitokimia diduga senyawa
hasil isolasi ini merupakan senyawa golongan fenolat vang tersubtitusi gugus alifatik dan gugus karbonil.

ABSTRACT: Phenolic compound had been isolated from ethyl acetate fraction of gandaria’s bark (Bouen macrophylla
Grift). The extraction was done by maceration method and separation of isolated compound was conducted by chro-
matographic technique. The result of isolation is white erystal with 185-187°C in melting point. UV spectrum in ethyl
acetate showed a maximum absorbtion at 289 nm. UV spectra analysis showed conjugated double bond as aromatic
rings. IR spectrum analysis showed the present of —OH, C—H aliphatic, C=0, C=C, C-H, C-0, C=C-H. Base on
the spectrum data of UV, IR and is phytochemical test, it can be suggested that the isolated compound was phenolic

compound substituted by aliphatic and carbonyl.

Januari 2010

1 PENDAHULUAN

nekaragaman tumbuhan di Indonesia sangat
memungkinkan untuk ditemukannya beraneka

jenis senyawa kimia. Beberapa senyawa kimia itu telah
banyak ditemukan tetapi berdasarkan sejarah pene-
muan dan pengembangan telah membuktikan bahwa
peluang untuk terjadinya temuan-temuan baru adalah

sangat besar'l,

Senyawa kimia yang berkaitan dengan metabolit
sekunder seperti alkaloid, terpenoid, golongan fenol,
feromon dan sebagainya banyak sekali terdapat di-
dalam tumbuhan dan sangat potensial untuk diteliti
dan dikembangkan oleh para peneliti Indonesia dalam
rangka pencarian obat atau bahan baku obat!2,

Tumbuhan Gandaria (Bouea macrophylla Griff)
dikenal dengan nama daerah Gandoriah (Minang-
kabau), Barania (Dayak), Jatake, Gandaria (Sunda),
Buwa melawe (Bugis), Gondariya (Jawa)® masih sa-
ngat terbatas pemanfaatannya, yaitu hanya sebagai
sumber buah-buahan. Kayu dari tumbuhan Gandaria
ini banyak digunakan untuk membuat alat-alat per-
tanian, daunnya yang muda digunakan sebagai lalap,
buahnya dapat langsung dimakan, dibuat rujak, asi-
nan, dan sari buah-buahan, dipakai sebagai peng-
ganti jeruk nipis atan asaml. Novalianti® telah
melakukan uji fitokimia kulit batang tumbuhan Gan-
daria diketahui bahwa kulit batang tumbuhan Gan-
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daria mengandung senyawa fenolat dan flavonoid, di-
mana senyawa fenolat memiliki kandungan tertinggi
(+4). Dari hasil penelitian terdahulu diketahui bahwa
fraksi etil asetat kulit batang memiliki potensi un-
tuk dilakukan penelitian lebih lanjut guna mengisolasi
senyawa golongan fenolat lainnya.

Polifenol adalah asam fenolik dan flavonoid. Po-
lifenol banyak ditemukan dalam buah-buahan, sayu-
ran serta biji-bijian. Rata-rata manusia bisa meng-
konsumsi polifenol dalam seharinya sampai 23 mg.
Khasiat dari polifenol adalah sebagai antimikroba dan
menurunkan kadar gula darah.

Hasil penelusuran literatur sampai tahun 2008, me-
nunjukan bahwa belum banyak laporan tentang kan-
dungan yang terdapat di dalam kulit batang tum-
buhan Gandaria. Berdasarkan hal tersebut, perlu di-
lakukan isolasi senyawa yang terdapat di dalam kulit
batang tumbuhan Gandaria khususnya senyawa feno-
lat dan mengidentifikasi senyawa hasil isolasi

2 METODE PENELITIAN

2.1 Waktu dan Tempat Penelitian

Penelitian ini dilaksanakan dari bulan Juli 2007 sam-
pai bulan Januari 2008 di laboratorium kimia organik
jurusan kimia fakultas Matematika dan Ilnu Penge-
tahuan Alam, Universitas Sriwijaya, Inderalaya. Iden-
tifikasi senyawa hasil isolasi dengan spektrofotometer
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UV dan IR dilakukan di Laboratorinum Kimia Organik
Universitas Gajah Mada.

2.2 Alat dan Bahan

Peralatan. Peralatan yang digunakan terdiri dari
seperangkat alat destilasi, rotari evaporator R-114
Buchi dengan sistem vakum Buchi B-169, chamber,
kolom kromatografi gravitasi, neraca analitis, berbagai
alat gelas yang biasa digunakan di laboratorium, alat
pengukur titik leleh Fisher Jhon, lampu UV, spektro-
fotometer Ultraviolet Beck DU-7500, spektrofotome-
ter IR one Perkin Elmer dan spektrofotometer GC-MS
washimadzu QP-5000

Bahan. Bahan yang dibutuhkan terdiri dari ekstrak
pekat fraksi etil asetat kulit batang tumbuhan Gan-
daria (B. Macrophylla Griff) metanol teknis, etil ase-
tat teknis, aseton teknis, plat KLT silika gel G 60 I
254, silika gel G 60 (35-70 mesh), serium sulfat 1,5 %
dalam HyS0,4 2 N dan aquades

2.3 Isolasi dan Pemurnian Senyawa dari
Fraksi Etil Asetat

Fraksi etil asetat kulit batang tumbuhan Gandaria
diperoleh dari peneliti terdahulu. Isolasi senyawa
fenolat dari fraksi etil asetat kulit batang tumbuhan
Gandaria dilakukan dengan kromatografi kolom gravi-
tasi. Sebelummnya terlebih dahulu dilakukan pemilihan
eluen melalui kromatografi lapis tipis (KLT), eluen ini
yang akan digunakan sebagai eluen pada kromatografi
kolom gravitasi.

Pemisahan senyawa-senyawa yang terdapat dalam
fraksi etil asetat sebanyak 0,9 gram, dilakukan dengan
kromatografi kolom gravitasi menggunakan silika gel
G 60 (35-T0 mesh) sebagai fase diam. Sampel disiap-
kan secara preabsorbsi dengan 0,9 gr silika gel G 60
(35-70 mesh).

Sampel dielusi menggunakan eluen etil asetat dan
metanol dengan komposisi sebagal berikut: etil ase-
tat : metanol; 9,5 : 0,5 sampai etil asetat : metanol;
4:6. Hasil KLT yang menunjukan pola noda yang
sama dikelompokkan menjadi satu fraksi. Pemisa-
han ini menghasilkan 3 fraksi yaitu Fi-Fy. Berdasar-
kan pola noda dari kromatogram KLT yang diperoleh
maka noda pada Fy dan Fy yang akan dipisahkan lebih
lanjut.

Pemisahan selanjutnya dilakukan terhadap fraksi
Fs. Fraksi Fy sebanyak 29,1 mg dipisahkan dengan
kromatografi kolom gravitasi menggunakan fase diam
silika gel G 60 (35-70 mesh). Sampel disiapkan secara
preabsorbsi menggunakan silika gel G 60 (35-70 mesh)
sebanyak 29,1 mg, kemudian dielusi menggunakan
eluen etil asetat dengan komposisi 100%, eluat di-
tampung didalam vial-vial yang masing-masing berisi
450 ml. Vial-vial yang memberikan pola noda yang
sama dikelompokan kedalam satu fraksi . Pemisahan
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ini menghasilkan 4 fraksi yaitu Fy; - Fuy. Berda-
sarkan pola noda pada KLT maka noda utama yang
dipisahkan adalah noda pada F2.4.

Fraksi Fy 4 sebanyak 19,7 mg dipreabsorbsi, ke-
mudian dipisahkan dengan kromatografi kolom gra-
vitasi dengan menggunakan silika gel G 60 (35-T0
mesh) sebagal fase diam, kemudian dielusi dengan
menggunakan etil asetat 100 %. Eluat ditampung
di dalam vial-vial. Pemisahan dengan kromatografi
kolom gravitasi ini menghasilkan 4 fraksi yaitu Fo 4, —
I'5 4 4. Fraksi ini dimonitor dengan menggunakan KLT
dengan sinar UV pada panjang gelombang 254 nm
dan pereaksi penampak noda serium sulfat. Dari hasil
KLT menunjukan bahwa fraksi Fz 4 » menunjukan pola
noda yang utama tetapi masih terdapat pengotor se-
hingga perlu dilakukan pemurnian dengan cara pen-
cucian menggunakan pelarut etil aseat : aseton (9:1),
sehingga didapatlah noda tunggal pada KLT.

Uji kemurnian senyawa hasil isolasi dilakukan
dengan menggunakan KLT dengan berbagai eluen,
KLT dua dimensi serta pengukuran titik leleh. Identi-
fikasi hasil senyawa hasil isolasi dilakukan dengan uji
fitokimia, spektrofotometer UV dan IR

3 HASIL DAN PEMBAHASAN

Feraksi F3 tidak berpotensi untuk dilanjutkan karena
pada kromatogram KLT pola nodanya tidak seder-
hana sedangkan jumlahnya sedikit sehingga tidak da-
pat dipisahkan lebih lanjut. Pemisahan selanjut-

TABEL 1: Penggabungan hasil kromatografi kolom gravi-
tasi dari fraksi Fy kulit batang Gandaria

Fraksi No Vial Berat (mg)

Fp, 12 1,9

Foo 35 3,157

Faog 6-9 2,11

Foy 1028 19,7
"‘k""““ !!g!'ﬂ-} o ::::
[T
Ly B Fis Frq

GaMBAR 1@ Kromatogram Fy kulit batang Gandaria

nya dilakukan terhadap Fo (29,1 mg) fraksi etil ase-
tat kulit batang tumbuhan Gandaria. Pemisahan di-
lakukan dengan kromatografi kolom gravitasi dengan
meggunakan eluen etil asetat 100%. Berdasarkan hasil
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dari kromatogram KLT, fraksi dikelompolkkan berda-
sarkan Rf yang sama, sehingga diperoleh 4 fraksi (Fy
— Fp.4) yang dapat dilihat pada Tabel 1.

Berdasarkan kromatogram KLT pada Gambar 1,
pola noda pada Iy 4 memperlihatkan noda yvang dom-
inan dengan konsentrasi yang cukup tinggi, sehingga
berpotensi sebagai noda utama yang akan dilanjutkan
untuk tahap pemisahan selanjutnya. Pemisahan se-
lanjutnya dilakukan dengan memisahkan Fo 4 dengan
kromatografi kolom gravitasi.

TaBEL 2: Penggabungan hasil kromatografi kolom gravi-
tasi dari fraksi Fz 4 Kulit Batang

Fraksi No Vial Berat (mg)

Fouq 1-20 1,08
Fogo 21-35 14
Foua 36-44 0,83
Fosq 45-106 1.7
EtOAc 100%
am—— 4 ")

Fy.4.1

Fo42 Fas Fr4.4

GaMBAR 2: Kromatogram hasil kromatografi kolom gra-
vitasi Fo 4 kulit batang Gandaria

Fraksi Fz 4 (19,7 mg) dipisahkan lebih lanjut dengan
kolom gravitasi dengan menggunakan pelarut etil ase-
tat 100%. Pemisahan ini menghasilkan 4 fraksi se-
bagaimana yang ditunjukkan pada Tabel 3. Pemba-
gian keempat fraksi ini didasarkan pada kromatogram
KLT yang didapat (Gambar 3). Fraksi pada Fog4o
memperlihatkan suatu noda yang berpotensi untuk di
lakukan pemurnian lebih lanjut, hal ini didasarkan
atas adanya suatu noda tunggal yang masih terda-
pat pengotor, sehingga diperlukan pemurnian. Pemur-
nian dilakukan dengan cara pencucian dengan meng-
cunakan eluen yang sesuai. Fraksi Fy 4 yang dida-
pat dari hasil pemisahan Fy 4 membentuk kristal, dan
memperlihatkan pola noda ntama yang memiliki harga
Rf yang sama dengan intensitas pengotor yang sama
pula. Pemurnian dilakukan dengan cara pencucian
kristal menggunakan eluen etil asetat : aseton (9:1)
pada masing - masing fraksi. Kristal pada Fo 40 yang
telah dicuci di KLT secara dua dimensi dan memper-
lihatkan noda yang tunggal, Sehingga diperoleh kistal
Fg.
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Uji kemurnian dilakukan dengan kromatografi lapis
tipis (KLT) menggunakan eluen yang berbeda yaitu
etil asetat: aseton (9:1 dan T:3) dan etil asetat :
metanol (8:2) dengan harga Rf 0,5; 0,75; dan 0,7.
Hasil KLT menunjukan noda tunggal pada lampu
UV (Gambar 3) dan berwarna kuning setelah diberi
pereaksi penampak noda serium sulfat pada plat KLT

(Gambar 3).

TaBEL 3: Data KLT Kristal Fg (Fz.42) dengan berbagai
Eluen

Etil Asetat Aseton Metanol KLT

8 0 2 A
T 3 0 B
9 1 0 C

AlBlc

ABG
a b

GAMBAR 3: a) Hasil uji KLT terhadap kristal FE dengan
beberapa variasi eluen dengan sinar UV 254 nm, dan b)
pereaksi semprot serium sulfat. (Ket.: A = eluen etil asetat
:aseton 9:1; B = eluen etilasetat : aseton 7:3; C = eluen
etil asetat : metanol 8:2)

Dari Gambar 3, terlihat bahwa pengujian kemur-
nian kristal hasil isolasi dengan berbagai eluen me-
nunjukan noda tunggal, sehingga diduga kristal sudah
murni. Pengukuran titik leleh kristal F g memberikan
nilai 185 - 187 dengan jarak sempit. Hasil ini lebih
memperkuat dugaan bahwa kristal sudah murni. Pen-
gujian kemurnian selanjutnya dilakukan dengan meng-
gunakan KLT dua dimensi (Gambar 4), dimana KLT
dua dimensi ini menggunakan dua jenis pelarut yaitu
etil asetat: aseton dengan perbandingan 9:1 serta etil
asetat : metanol dengan perbandingan 8:2.

Karakterisasi Senyawa hasil isolasi

Spektrum UV dari kristal dalam pelarut etil ase-
tat memberikan serapan maksimum Amax (nm) (ab-
sorbansi) : 289 (0,989) (Gambar 6). Adanya absorbsi
pada panjang gelombang 289 nm mengindikasikan
bahwa senyawa hasil isolasi ini mempunyai ikatan
rangkap terkonjugasi yang lazimnya merupakan cincin
aromatis, dimana muncul pada panjang gelombang
yang lebih panjang dengan kenaikan intensitas yang
besar (200-400 nm).
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GAMBAR 4: Hasil uji KLT dua dimensi terhadap kristal Fg
dengan eluen etilasetat metanol 8:2 dan etilasetat aseton
9:1 dengan penampak noda lampu UV

GaMmBAR 5: Hasil uji KLT dua dimensi terhadap kristal
Fg dengan pereksi penampak noda serium sulfat

Adanya sistem aromatis ini dikuatkan oleh spek-
trum IR yang menunjukan adanya serapan karakter-
istik aromatik pada bilangan gelombang 1465-1519
em™!'. Hasil pengukuran spektroskopi IR (Gambar
7) memperlihatkan adanya serapan karakteristik pada
daerah bilangan gelombang (em™') seperti terlihat
pada Tabel 4.

Identifikasi senyawa hasil isolasi dengan spektrume-
ter IR menunjukan adanya serapan pada bilangan
gelombang 3417 ecm™! dengan satu puncak sera-
pan agak melebar dengan intensitas yang kuat yang
mengindikasikan adanya gugus hidroksil.  Gugus
hidroksil ini merupakan OH terikat (dapat berikatan
hidrogen). Adanya gugus hidroksil diperknat dengan
munculnya nlur C-O alkohol pada daerah 1165-1033
em ™!, Serapan gugus karbonil terlihat pada bilangan
gelombang 1643 cm~! sedangkan untuk sistem aro-
matis dengan serapan pada bilangan gelombang 1465-
1519 em™'. Munculnya serapan pada bilangan gelom-
bang 2931 em~! berasal dari vibrasi ulur C-H ali-
fatik yang didukung dengan vibrasi tekuk C-H alifatik
pada hilangan gelombang 1381-1288 cm~!. Hasil uji
fitokimia senyawa hasil isolasi dengan pereaksi warna
FeCl; menunjukkan warna kuning kehijauan, hal ini
mengindikasikan bahwa senyawa tersebut adalah go-
longan fenolat.

Berdasarkan spektrum yang telah diperoleh dan
berdasarkan hasil uji fitokimia, disarankan bahwa
kristal hasil senyawa isolasi merupakan senyawa golo-
ngan fenolat yang tersubtitusi oleh gugus alifatik dan

JURNAL PENELITIAN SAINS 13 1(C) 13103

TaBEL 4: Karakteristik gugus-gugus fungsi dari spektrum
IR sewvawa hasil isolasi

Bil. Gel. Bentuk Intensitas Gugus Dugaan
(em™1) pita

3417 Lebar Kuat Ulur O-H
2974-2031  Tajam  Sedang Ulur C-H alifatik
1643 Lebar  Kuat Ulur C=0
1465-1519  Tajam  Sedang C-C aromatis

1381 Tajam  Sedang Tekuk C-H alifatik
1165-1033  Tajam  Sedang Ulur C-0

979 dan 810 Tajam  Sedang ArH

(tekuk luar bidang)

LASTRCQU MRD  (200.8 - 708.0) FE din cti] asctat

AREsETErTonrD

GAMBAR 6: Spektrum UV senyawa hasil isolasi dalam
pelarut Etil Asetat

gugus karbonil.

4 KESIMPULAN DAN SARAN

4.1 Kesimpulan

Dari fraksi etil asetat kulit batang tumbuhan Gan-
daria (Bouea macrophylle Griff) berhasil diisolasi
senyawa yang berupa kristal berwarna putih sebanyak
10 mg dengan titik leleh 185-187°C. Berdasarkan ana-
lisis spektroskopi dan uji fitokimia dengan pereaksi
warna FeCly diduga senyawa tersebut mernpakan
senyawa golongan fenolat yang tersubtitusi oleh gugus
alifatik dan gugus karbonil.

4.2 Saran

Disarankan untuk melakukan analisa spektroskopi
lebih lanjut dengan 'H-NMR dan '*C- NMR 1D dan
2D untuk menentukan struktur molekul senyawa hasil
isolasi dengan lebih tepat
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